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第1章 序論
1.1は じめに
軽水炉な どの原子炉にお ける高経年化が懸念 されている。軽水炉では、照射損傷 ・劣化
を特に考慮すべ き構造材料 として原子炉圧力容器 がある。原子炉圧力容器は構造上、軽水
炉の運転開始か ら終了まで交換 が不可能な部品であるため、圧力容器の照射脆化 は軽水炉
の運転寿命 を決める重要な因子 であるといえる。 このよ うな認識の もと、従来か ら照射損
傷 による脆化機構や脆化予測の研究が行われている。 この考 え方は、核融合炉 にも言 える
こ とであ り、核融合炉においては、中性子環境下で軽水炉 よ りも高温の条件下 とい う厳 し
い条件 での使用 となるため、従来の材料での建設 は厳 しいものがある。核融合炉では、軽
水炉の原子炉圧力容器 と同様に、照射損傷 ・劣化 を考慮 しなければな らないものに、ブラ
ンケ ッ トがある。ブランケ ッ ト構造材料 における照射脆化 に関す る研究は、精力的に行 わ
れているが、実用化 を考慮す るとデータベースはまだまだ少ないのが現状である。 このよ
うに、軽水炉や核融合炉のいずれ において も、原子炉には中性子照射 による脆化 を精度 よ
く把握す ることが重要であ り、高経年化対策の上での最重要課題である。 そこで次節以降
には、軽水炉 の原子炉圧力容器鋼 と核融合炉のブランケ ッ ト構造材料 についての照射脆化
研究の概要について述べ る。
1.2原 子炉圧力容器鋼 における照射脆化研究
照射脆化研究においては、圧力容器鋼、ブランケッ ト構造材料 に関わ らず、化学成分や
照射量などといった因子 と脆化量 との関係 を統計的に整理 し、それ らの関係か ら将来の脆
化量 を予測す る とい う手法が採 られてい る。本節 では、軽水炉 の原子炉圧力容器 について
述べた後、照射脆化機構の基本的考え方について説明す る。
1.2.1原 子炉圧 力 容器 鋼 とは[1]
原 子 炉圧 力容器 とは、軽水 炉(LWR:LightWaterReactor)に用 い られ て い る高温高圧 の
水 を保 持 してお く役 割 を果 たす もの で あ る。 軽 水炉 には大 き く分 け る と、 高温加 圧 水 の状
態 で 熱 交 換 器 へ と導 い て エ ネ ル ギ ー を 取 り出 す 加 圧 水 炉(PWR:PressurizedWater
Reactor)と炉容 器 内で の冷 却水 の沸騰 に よ り水 蒸気 を炉 外ヘ エ ネル ギー と して 取 り出す 沸
騰 水型 炉(BWR:BoilingWaterReactor)とが あ り、図1.1にはPWRの 原子 炉構 造 を示す 。
軽 水 炉 がは じめて 実用化 され た ときに は、圧 力 容器 鋼 に はボ イ ラ鋼 が主 に用 い られ て きた
が、現在 ではASTM規 格(AmericanSocietyforTestingandMaterial:アメ リカ材 料 ・試
験 協会)のA302の 低 合金 鋼 に、焼 入れ ・焼 戻 しの熱 処 理 をほ どこ し、結 晶粒 を微 細 に して
低 温 の衝撃 特性 を向上 させ たA533B鋼(Fe-2.5%Cr鋼)が広 く圧 力容器 材料 と して実用化 さ
れ て い る。表1.1[2】にA533B鋼 の化学成 分 を示 す。ニ ッケル 量の 有無 とそ の含 有量 に よ り、
TypeA～Dの4種 が あ るが、原 子 炉圧 力容器 用 と して一般 に用 い られ て い るのはTypeB
で あ る。 またA533鋼 には、 「Appendix」と して 、不 純物 元素 の銅 、 リン、硫 黄 、バ ナ ジ
1
ウム含有量が規定 されている。 これは中性子照射脆化感受性 を小 さくす るためのものであ
る。
また表1.2に同 じくASTMA533鋼の機械的性質を示す。強度 レベルにより、Class1～3
の3種 類があるが、一般 に用い られ るのはClass1であ り、A533BC1.1などと記 され る。
ここでASTMと は、材料お よび試験法の規格化のために設立 された科学技術団体であ り、
日本 工業規格JIS規格 に関 しても前期のASTM規格 における原子炉圧力容器鋼材の規格 に
準拠 した規格がな されている。従 って、わが国にお ける圧力容器鋼の照射脆化研究では、
A533B鋼を用いた実験がなされ る場合 が多い。ただ し、ASTM規格 と比較 してJIS規格 で
異 なる点は、化学成分含有量規格の違いか ら、シャル ピー吸収エネル ギーが規定 されてい
る点が異なる。
表1.1ASTMA533圧 力容 器 用焼入 焼 戻 しMn-Mo・Mn-Mo-Ni鋼板 の化 学成 分 規格[2]
c Mn P s 8i Mo Ni
Typ己A くo.ヱ5一 1」5-1jO くo.旧5一 くo.田5一 O.15・O.40 o.45・o.丘o ■
Typ己B く⑪.ヱ5一 1,15.1.50くo.035一 くo.035一 ⑪.15.⑪.4⑰ ⑪.45.⑪.丘⑪ O.4⑪.⑪.7⑪
Typ弓C くo.ユ5一 1,15・1.50 くo,035一 くo,035一 O.15.O.40o、45.o.o⑪ Oコ⑪.1』⑪
Typ信D くoユ5一 ],15-150くo、035一 くo、035一 ⑪.15-o.40 ⑪、45一⑪.6⑪ O、2⑪一⑪.4⑪
単 位 は 毫 て[廿,',口]
表1.2ASTMA533圧 力容器 用 焼入 焼戻 しMn-Mo・Mn-Mo-Ni鋼板 の機 械 的性 質規格[2】
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図1.1PWRの 原 子炉構 造 図[3]
1.2.2圧 力容器鋼の脆化予測式[1]
脆化 の予測法には、中性子フルエ ンス と機械的特性 の関係 についての監視試験結果や材
料試験炉 による加速照射試験結果か ら求 められた予測式が各国で主に用い られている。 こ
れ らの予測式では化学成分項 と照射 量項の積 とい う関数型 を用い るのが一般的で、いわば
デー タの統計処理によ り得 られ た経験式である。一方で、米国では材料組織観 察手法の発
展 に伴い、脆化機構 に関す る最近の知見 を取 り入れ、脆化機構 に基づいた予測式の改良が
進 められている。例えば、Easonらによって提案 されてい る予測式[4】では、銅析 出物 が関与
す る項 には照射時間の関数が含 まれてお り、照射脆化が照射量のみな らず中性子東 にも依
存することが考慮 されている。
一方、わが国においても軽水炉圧力容器鋼の 中性子照射データに基づ く脆化予測式が 日
本電気協会の規程(JEAC4201)[5】として示 されている。この中では圧力容器鋼の照射脆化予
測式が以下のよ うに定め られている。
△R%。 一[α ・}!°・29-°・°41°9∫
[副 一16+1210・P+215・C〃+77価 下
… 式(1-1)
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こ こ で △RTNDTはシ ャ ル ピ ー 衝 撃 試 験 に よ る延 性 一脆 性 遷 移 温 度(Ductile-Brittle
TransitionTemperature:以下 、DBTTと 略記)の変化 量 、fは 照射 量 で ある。 またDBTT
の変化 量 は 、化 学組 成 元素 の濃 度 か ら成 る成 分係 数:[CF]と照射 量係 数 の積 か らな り、照
射 速度 の効果 や 照射 温度 の効果 は取 り上 げ られ て い ない こ とに注 意 が必 要 で あ る。 ま た成
分係 数 には リン、銅 、 ニ ッケル が取 り上 げ られ て い る。
1.2.3初 期 の照射脆化研究
圧力容器鋼 に用いられているA533B鋼のよ うな体心立方晶(bodycenteredcubic:以下
BCCと略記)構造 を持つ金属では、通常、原子炉の使用温度な ど比較的高温では靭性 があっ
ても、低温 にな ると衝撃荷重 に対 して著 しく脆 くなるこ とが知 られてい る。 このよ うな
DBTT挙動は通常、シャル ピー衝撃試験によって調べ られる。シャル ピー衝撃試験 とは、V
ノ ッチ付 きの角棒試験片をノッチの反対側 か らハンマーで衝撃的 にたたいて試験片 を破壊
させ、この ときに吸収 され るエネルギー を測定する方法である。 この試験法 は、圧力容器
鋼の 中性子照射に よる脆化研 究において も研究初期 の段 階か ら、脆化評価 に用い られてい
る。図1.2には、1969年に報告 されたPotpovsらの実験によるA302鋼における照射前後
のDBTTの 変化 を示 したものである[6]。図1.2より照射前後を比較する と、DBTTが高温
側 に上昇 しているのがわかる(図中の2段 目)。さらに銅含有量が0.2%の場合(図中、3段 目)
は、DBTTの上昇量(以下、△DBTTと略記)がさらに大きくな り、照射脆化感受性を高める
ことがわかる。この ように、圧力容器鋼における銅含有量によるDBTTの影響はPotapovs
らによって、初 めて指摘 され、その影響 はA533B鋼やそれ ら溶接金属に対 しても同様に示
され[7]、他の化学組成元素 との相乗効果について も研 究が行われている[1]。
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図1.2A302鋼の遷移温度移行
量に及 ぼす銅の影響[6]
図1.3A302鋼お よびA533B鋼のシャル ピー
上部棚エネル ギー遷移温度移行量に及 ぼす化学
成分の影響[7]
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1.2.4照 射脆化機構 の基本的考 え方
今 までの照射脆化研究においては、その基礎的な脆化機構 を明 らかに し、脆化予測に反
映 させ ることが重要であるとい うのが共通 に認識になっている。また、 これは軽水炉のみ
な らず、次世代原子炉である核融合炉 においても、脆化機構の解明が重要なのはい うまで
もない。そこで本節では、 これまでの照射脆化機構 についての研究によ り得 られてい る知
見 についてその概論 を述べる。
原子炉材料が 中性子環境下で使用 され る事で、照射硬化な どの様々な特有の現象が引き
起 こされ る。照射によって引き起 こされ る影響は、本質的には放射線 のエネル ギーが物質
の中で どの ように吸収 され るかに関係 している。例 えば、高エネルギーの放射線 が材料 に
照射 され ることで起 こる原子のは じき出 しによる格子欠 陥の生成や、核変換 による異種原
子の生成、電子励起やイオン化 による材料の化学変化が考 えられ るが、その中でも最 も重
要なのは原子 のは じき出 しによる効果で ある。具体的には原子 のは じき出 しにおける格子
欠陥の生成によ り、固体構造が乱れ、性質や特性が変化す る。この現象 を照射損傷 とい う[8,9】。
具体的 には、結晶性固体 に放射線 を照射す ると、それ が結晶構成原子 と衝突 し、もしこ
れ に十分なエネルギーが与 えられ るな らば原子は正規の格子位置か ら格子問には じき出 さ
れ、そのあとは空格子点 となる。十分 なエネルギー を入射粒子 か ら受け取 りは じき出され
たターゲ ッ ト原子のことを1次 は じき出し原子 とよぶ。 この入射粒子のエネルギーがとて
も大きい場合、1次は じき出 し原子(PKA:PrimaryKnock-onAtom、以下PKA)が今度はあ
たか も入射粒子の ようにふるまって2次 は じき出 し原子を作る可能性 がある。 さらにエネ
ル ギーが大 きい場合は次々に3次 、4次 、… とカスケー ド的には じき出 し過程 をくり返
し1つ のは じき出 し原子を出発点 として多数のは じき出しが作 られ る(図1.4参照)[9]。
図1.4照 射損 傷 の初期 過程[9]
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また空格子点や格子間原子 は照射 によってのみ作 られ るものではな く、実際に原子炉材料
が使 われ る高温環境では、格子 間原子 は極めて大きな易動度をもつ と考 えられ、また空格
子点 も格子間原子 と比較すれば、は るか に小 さい易動度 なが らも結晶中を移動できると考
え られ てお り、高温環境 においては格子問原子や空格子点が移動 し変質 してい く。変質 の
仕方は格子間原子 と空格子原子の初期配置、不純物 ・転位 などの消滅点(シンク)の密度、欠
陥形成速度な どによって転位ループやボイ ド、析出物の形成 など複雑 に変化す る。
このよ うに して発生 した転位ループやボイ ド、析 出物 な どが主な脆化や硬化の原因 とな
ることは広 く知 られてお り[10・11・12・13]、様 々な研究が行われてい る。具体的な照射 に伴 う脆化
や硬化 の研 究の背景等については、1.3.4節 や1.4.2節 な どにて、具体的に説 明
す ることにする。
また照射脆化機構の解 明には、微視的スケール の照射損傷に関する知見 と、それ による
巨視的な機械的性質の変化 を関連づけることである と考え られ、その関連付 けのためには
大 きく分 けて、 「照射硬化に寄与す る照射欠陥 と運動転位 との反応形態 ・性状 の解 明」、ま
た、その 「照射欠陥がもた らす機械的性質の変化への定量的な解明」の2つ が存在す ると考
え られている[1】。
1.3ブ ランケ ッ ト構造材料における照射脆化研究
前節では、主に圧力容器鋼 における照射損傷研究について述べてきた。そこで本節 では、
まず核融合炉 におけるブランケ ッ トの役割を述べ、照射脆化機構 に関す る既存の研究動 向
の概略 について述べ ることにす る。
1.3.1ブ ランケ ッ トとは
ブランケッ トとは、式(1-2)のような核融合炉におけるD(重水素)-T(3重水素)などの核融
合反応 を起 こす際、高温のプラズマを炉内に閉 じ込 める必要があるために、プラズマの周
囲ほぼ全面 を取 り囲む ように配置 されている機器であ り、発電機能、トリチ ウム増殖機能、
遮蔽機能が要求 されている。構成要素は主に、 トリチ ウム増殖材 、中性子増倍材、冷却材、
構造材である。現時点で最 も開発が進んでい るのが、冷却材 に水 あるいはヘ リウムを用い
る固体増殖方式(構造材は低放射化 フェライ ト鋼)であ り、他 に開発が進 んでいるものには、
課題 は多いが最 もシンプルなブ ランケ ットを構成できる液体 リチ ウム方式(構造材 にバナジ
ウム合金)などがある[14,15・16]o
D+T→4He+n+17.6MeV… 式(1-2)
またブランケ ッ トは、核融合炉を構成する中でも特 に重要な次の三つの役割を果たす。
1.核融合反応で発生す る中性子の運動エネル ギー を熱エネルギーに変換 し、その熱エネ
ル ギー を取 り出す ことで発電 に繋 げる。
2.核 融合反応で発生す る中性子 を用いて、燃料である トリチ ウムを生成す る。
6
3.周 辺機器や生体 を中性子等か ら遮蔽す る。
核融合反応であるD-T反応では、ヘ リウム と中性子が発生する。ヘ リウムはプ ラズマ中
にある程度捕捉 され るが、中性子 は捕捉す ることが出来ずプラズマか ら飛び出 して くる。
そのため、ブランケッ トに よって遮蔽 しなけれ ば周辺機器や外部の生物体系に影響 を与え
て しま う。また、燃料である トリチ ウムは天然 に存在はす るが極微量であるため、天然 の
トリチウムを分離回収 し燃料 として使用す ることは非常に難 しいことになる。そ こで、
6Li(天然 リチウム中に7.4%存在)を利用する。この リチ ウムと核融合反応によって発生 した
中性子 を式(1-3)のように反応 させ る。
6Li+n→T+4He+4.8MeV… 式(1-3)
これによって、燃料 である トリチ ウムが生成 され るため回収を行 い、燃料 として注入す る。
この ようにブランケッ トは、核融合機器 の中でも重要な役割 を果た さなければならず、過
酷な環境におかれる機器である[16,17]。
図1.5ブ ラ ンケ ッ トの 役 割[16]
1.3.2ブ ランケ ッ ト構造材料の現状
ブ ランケ ッ トの構造材料 として期待 されてい る素材 には、バナ ジウム合金や低放射化 フ
ェライ ト鋼、SiCISiC複合体な どがある。バナ ジウム合金は低放射化性 、高温機械的特性、
リチ ウムとの共存性が良 く、耐照射性が良好 とい う特徴 を持つ。 この中で も高温機械 的特
性の健全性確保は重要である。現在、バナジウム合金の候補材にNIFS-Heat(V4Cr-4Ti)カミ
あ り、この合金では不純物 を除去す るこ とで低温脆性 を克服できる特徴 を持つ。 しか し、
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高純度化す るこ とによ り、不純物 による固溶強化 、析出硬化が小 さくな り、高温機械 的特
性劣化 が懸念 されてお り、またコス トが割高で今 までに実験デー タベースが少ない といっ
た欠点 もある。また低放射化フェライ ト鋼の候補材には、F82Hフェライ ト鋼 があ り、低放
射化性 、高温機械 的特性 、耐スエ リング性が良 く、実験に関す るデータベー スも豊富であ
るとい う特徴を持つ。 しか し、温度上限が450～650℃と比較的低 く、DBTTが室温以上 と
なる欠点を持つ[18】。またsic!sic複合材料においては、約1400℃の高温まで室温 と同 じ強
度 を保つため、一次系の温度 をできるだ け高温に保つ ことができ、かつ、低放射化性であ
るとい う特徴をもつため、1000℃を超 える高い熱効率が期待 されている[19】。また高温機械
的特性、耐スエ リング性が良く、運転温度領域(800～1000℃)においては脆化が殆 ど見 られ
ない特徴を持つ。 しか しなが ら、ブランケ ッ ト材料の寿命が200(dpa)とされているのに対
し、約10(dpa)以下に関するデー タベース しかな く、重照射の材料評価 が急務な状況にある
[20]。
1.3.1節 にて述べたが、現在、研究 開発が進んでお り実現 に近いブランケ ッ ト構造
は、低放射化フェライ ト鋼 を用いた固体増殖方式 と、バナジウム合金 を用いた液体 リチ ウ
ム方式である。固体増殖方式 は、 トリチ ウム増殖材 に リチ ウムを含むセ ラミック(Li20、
Li2TiO3、Li2ZrO3、Li4SiO4、LiAIO2等)を用いて、冷却材に水 もしくはヘ リウムが考 えら
れている。 この方式は最 も開発が進んでいる方式であ り、実用炉への見通 しと高性能化 の
可能性 を持ってい るものである。液体 リチウム方式 は、冷却材である液体 リチ ウムが トリ
チ ウム増殖材 の役割 も果たす ものである。 この方式 は増殖材料の連続利用が可能であ り、
液体であるため照射損傷が軽微なことが利点 として挙げ られ る。また冷却材の役割 も果 た
すため、基本的に増殖材の温度を制御する必要がな く、増殖材料の定期的な交換が不要 と
なる特徴をもつ[17・21]。表 .3にブランケ ッ ト候補材料の使用条件例を示す。
表1.3ブ ランケ ッ ト第 一壁 で の材 料使 用 条件例[16]
検討例 SSTR ARIES-RS Proto-DREAM
構造材 低放 射 化 フェライト鋼
RFA(F82H)
バ ナ ジ ウ ム 合 金
V-4Cr-4Ti
SiC/SiC複合 材 料
冷却材 加圧水 液体リチウム ヘリウムガス
出入ロ温度 285°C/325°C 330°C/610°C 500°C/800°C
最大熱流速 lMW/m2 0.48MW/m2 0.3MW/m2
最大中性子束 5MW/m2 5.6MW/m2 1.6MW/m2
許容中性子フルエンス 10MWa/m2 14MWa/m2 8MWa/m2
また低放射化 フェライ ト鋼やバナジウム合金 などが核融合炉構造材 として提案 された理
由には、材料の潜在的低放射化性 も当然なが ら考慮 されている。核融合炉構造材料 として
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使用後の処理 ・処分を考えると、誘導放射能が低いことが求められ るか らである。図1.6に
炉停止後の放射能 レベルの減衰を示す。これ を見ると、316ステ ンレス鋼は遠隔操作も出来
ないほど放射能 レベルが高 くなっているが、核融合構造材 として研究 されている低放射化
フェライ ト鋼 、バナジウム合金、SiCの3種類 の材料は、数十年の冷却 により遠 隔操作 によ
る リサイクルが可能であることがわかる。 この中でバナジウム合金は、低放射化フェライ
ト鋼 より早い段階で遠隔操作が可能にな り、SiCより放射能 レベルが低 くなる。またバナジ
ウム合金においては、不純物 をさらに下げれば手作業による再加工、再利用 も可能 になる
と見込まれている圖 。
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図1.6原 子 炉停 止後 の放 射能 レベ ル の減衰[15]
1.3.3バ ナジウム合金 にお ける既存 の研究
本節 では、液体 リチ ウム方式ブランケ ッ ト候補材 のバナ ジウム合金 に焦点 を当て、バナ
ジウム合金にお ける照射脆化 に関する既存 の研究について述べ ることにす る。
照射 に伴 う脆化の研究は、核融合炉 のブランケ ッ ト候補材料 に対 して も行われ てお り、
V4Cr4Ti合金 においてもBCC金 属であることか ら、照射 による延性低下、DBTTの上昇
が起 こることが報告 されている。Alexander[22]らによって、V4Cr4Ti合金へ 中性子照射温
度 を様 々に変化 させ照射 した後 に、同一温度で引張試 験を行った結果が報告 されてい る。
それによる と照射温度が400℃以下になると、大きく硬化す るとともに加 工硬化 と延びが消
失することが報告 されている。また、この延びが消失す る現象はRice[23]らによって、微細
組織観察を用いて詳細に議論 されてお り、270℃照射材において照射によ り発生 した欠陥集
合体が高密度 に形成 されてい るが、転位が通過 した ところでは消失 していることが確認 さ
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れてお り、欠陥集合体が失われ たところに塑性変形が集 中 して起 こ り破断に至 るこ とで、
加工硬化 を起 こさず に延びが消失 した原 因になる と考 え られてい る(図1.7参照)。また
Matsui[13]らによって、室温付近における非照射のバナジウム合金 中の含有成分 を変化 させ
たものでのDBTTの 検証が行われ てい る。Matsuiらによると、高速炉用 に開発 され た
v15Cr5Ti等の成分含有量が多い高強度の合金 では高いDBTTを示すのに対 し、クロムや
チタンな どの濃度が4%付 近の合金では、機械 的強度は高濃度の ものに比べてやや低いが、
DBTTは極めて低 いことが報告 されている。また図1.8には、バナジ ウム、クロム、チ タン
系の合金の113寸法のシャル ピー吸収エネルギーによるDBTTを合金元素の濃度 を関数 と
してプロッ トした ものを示す。この図1.8からも、V(0-5)Cr-(4-5)Ti組成範 囲の合金 は、非
照射 では液体窒素温度以下 とい う低いDBTTを示 していることが分 かる。
バナジウム合金の問題点 として挙げ られる低温照射脆化 は、不純物が転位への固着、ま
たは析 出す るこ とが原因だ と考え られてい る。そのため低温脆性の克服には不純物濃度 の
抑制が効果的 と言われてお り、材料の高純度化、熱処理す ることによる母相 中の不純物除
去 などが対策法 として挙げ られ るが、内部不純物による固溶強化 と析 出硬化がな くな り高
温強度 の低 下が懸念 されてい る。そ こで高温強度の低下 と低温脆性のバ ランス を保つため
に高温強度の強化 を 目的 として、v4Cr-4Ti合金な どの微量添加物合金が開発 され てきた。
V4Cr-4Ti合金においては、Heo[24・25・26】らによ り析出硬化 を起 こす要因 となる微細析 出物発
生 に伴 う、微細組織観察や機械 的特性な どが報告 されてい る。
また核融合炉のD-T反応時に発生するヘ リウムによって、バナジウム合金 中にキャビテ
ィであるヘ リウムバブルが発生す ることが報告 されてお り囲 、バナ ジウム合金のみな らず
低放射化フェライ ト鋼 において も、キャビテ ィ(ヘリウムバブル、ボイ ド)が材料 の塑性に影
響 を与 えるため、KluehやShiba、Wakaiらによって、ヘ リウムの影響が調べ られ てお り
[28・29・30]、高温 ・高照射に より、核変換 によるヘ リウム原子 を生成 し、それが集 まってヘ リ
ウムバ ブルを形成 し、それが結 品粒界等 に移動することで脆化 の原因 となる と考え られ て
いる。図1.9には加速器 による α粒子照射お よびBを 添加 した試料 に1.9×1019(n/cm2)の熱
中性子 を照射 し、B(n,α)によ り生成 したヘ リウム量 と伸びの関係を示 している[31・32】。図1.9
か ら明らかなよ うに、ヘ リウム量の増加 とともに脆化 も促進 されているのが分か る。
またバナ ジウム合金(VO合金)では、中性子照射 によ りボイ ドのみが発生す るとChuto[33]
らによって報告 されてお り、406℃(679K)、520℃(793K)、600℃(873K)の各種温度条件 に
て中性子照射 を行 った後、20℃(293K)の温度条件 にて引張試験 を行 った実験にて、材料硬
化が認 められると報告 されてい る。
そ こで次節では、バナ ジウム合金がBCC金 属であるとい うことに注 目し、V4Cr4Ti合
金 において発生す る析出物、な らびに、ヘ リウムバブルやボイ ドな どのキャ ビティが材料
硬化に影響を及ぼす ことか ら、析 出物やキャ ビティの性状、な らびに、それ らが機械 的性
質へ及ぼす影響 について述べ ることにする。
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図1.9照 射 に よって形成 され たヘ リウム量 と脆化 の 関係[18]
またこれまでの議論については、脆化 と硬化について具体的な定義 をせず に話 を進めて
きた。硬化 量については、引張試験にお ける降伏応力や硬 さ試験 によって得 られた硬 さ値
な どによ り評価 され る物性値であ り、また脆化量については、シャル ピー衝撃 試験 などに
よ り求め られた脆 さを評価す る物性値で ある。一般的な金属材料の照射脆化 においては、
照射損傷 により硬化が進行す るとそれ に伴って伸び量が減少す るため、硬化 と脆化 は密接
に関連 し、△DBTTや降伏応力 の増加分 △σの関係 は比例 関係であるとい う仮定を立てて[34]、
議論 されるのが普通である。
例えば、硬化型(例えば析 出物な ど)の因子 により起 こる脆化 は、運動転位 に対 して照射欠
陥が障害物 として作用することで起 こるが、通常、引張試験 とシャル ピー衝撃試験が行 わ
れ る試験条件では、変形速度や温度条件な どが異なる。従 って、硬化 と脆化が比例す ると
い う仮定は、運動転位 と照射欠陥の相互作用機構 が変形速度や温度に関係 しない非熱活性
化過程であることを前提 としていることに注意 しなけれ ばな らない[1]。
1.3.4照 射損傷組織、機械的特性変化に関す る既存の研究
本節では、BCC金属のバナジウム合金(V4Cr-4Ti合金)において脆化 ・硬化を起 こす とさ
れている析 出物に関す る性状、お よび機械 的性質へ及ぼす影響 について述べた後、バナジ
ウム合金な どのBCC金 属にて発生 したヘ リウムバブルやボイ ドな どのキャビテ ィの性状、
な らび に、機械的性質に及ぼす影響についての既存の研究報告例 を述べ ることにす る。
(1)熱時効によ り形成 され るチタン析出物の性状 について
本研究にて用いているバナジウム合金(V4Cr4Ti)においては、熱時効により、Ti(OCN)
の析 出物が発生すると報告 されている[33,34]。バナジ ウム合金(V4Cr-4Ti)におけるチタンの
固溶度は4%に調整 され てお り、微量である。バナジウム中に固溶 したチタンは、置換型 固
溶原子 として存在 してお り、空孔が拡散 し得 る温度ではチタン原子は空孔拡散 により集 ま
り析 出する。析出の初期過程では整合析出物である。 この整合析 出物 は、サイズが小 さい
12
場合などに見 られるよ うな原子が規則正 しく配列 して形成 している析 出物であ り、格子定
数の違いか らその周辺に整合ひずみを持ち、そのひずみの大きさは析 出物サイズの増加 に
伴い増加す る。またサイズの増加 に伴い侵入型原子が発生す るため、原子 の不規則配列 が
起 こ り非整合析出物 となる。一般的に非整合析 出物のほ うが、ひずみエネルギーが界面エ
ネルギー より大 きくなることにより粒子 と母相の問に界面が発生す るため、強度が高い と
されている[36]。この考え方はTi(OCN)析出物にも当てはまることであ り、析 出の初期過程
では整合析出物であ り、熱 時効時間の増加 に伴い、非整合析 出物が発生す る。 しか しなが
ら、Ti(OCN)析出物はNaC1構造(FCC構造)と報告 されてお り[37]、バナジウム合金はBCC
構造であるため、基本的には非整合析 出物 となる。
(2)Ti(OCN)析出物 の機 械 的性 質 に及 ぼす影 響
バナ ジ ウム合 金 の ク ロム とチ タ ンの添加 量 を調整 して機械 的性 質 に与 える影 響 を調 査す
る研 究 は 、今 まで に も行 われ てい る。従 来 の研 究 にお い ては 、TEM観 察 な どに よ るサ イ ズ
や数 密 度 に関す る評 価 を行 い、 引張試 験 な どか ら得 られ る降伏応 力 と比較 す る とい った ア
プ ロー チ が とられ てい る。そ こで本 項 では 、v4Cr-4Ti中のTi(OCN)析出物 にお ける、これ
まで に得 られ て きた機 械 的特 性 に関す る知 見 につ いて述 べ る。
バナ ジ ウム合 金 を用 いた 際 のブ ラ ンケ ッ ト材 に要 求 され る使用 温度 条件 は、400～700℃
の温度 条件 が要 求 され る。本研 究 で取 り扱 うV-4Cr-4Ti合金 にお いて は、先 行研 究[25・35]な
どに よ り、標 準 的 な熱処 理条 件 な どが定義 され て い る。 従 って 、定義 され て い る熱 処理 条
件 を元 に議 論 を進 め る こ とにす る。
V4Cr4Tiにお けるTi(OCN)析出物 の影 響 につい て は、Chen[25]らに よっ て溶 体化 処 理条
件"1100℃×1hr(SolutionAnnealed、以 下、SA)"と、熱 時効条 件"1100℃×1hr+600℃×20hr
(SolutionAnnealedandAged、以下 、SAA)"での ビ ッカー ス硬 さ値 の測 定や 引張試 験 な ど
が行 われ てい る。 また微 細組 織観 察 にお いて は、ChenやZheng[25・26】らに よってSAAの 条
件 にて発生 した微 細 析 出物 をTEMに て撮 影 した写真 な どが掲 載 され てお り(図1.10参照)、
Muroga[35]らに よってSAAの 条件 に追加熱 時効 を施 し発 生 したTi(OCN)析出物 のサイ ズや
数密 度 な どが示 され て い る(図1.11参照)。またChen[25]らは、SAの 熱 処理 後 、熱 時効 温度
が750℃の一定 の状 態 で時効 時 間 を延 ば した場 合 で の ビ ッカー ス硬 さ試 験 な ども行 ってお
り(図1.12参照)、時効 時間 の増加 に伴 い 、 ビッカ ー ス硬 さ値 の減 少 と析 出物 サイ ズ の増加
が報告 され て い る。
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㎝図1.10熱時効時間の増加 に伴 う析 出物サイズの変化のTEM写 真[25】
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(3)イオ ン照射 により形成 され るキャビテ ィの性状について
キャビテ ィ(ヘリウムバブル、ボイ ド)に関する知見においては、BCC金属のタングステ
ンにヘ リウムイオンを8keVにて照射 した先行研究[38・39]がIwakiriらによって行 われてい
る。Iwakiriらの報告 によると、低照射量では転位ループ とヘ リウムと原子空孔の複合体が
形成 される と報告 されてお り、照射量が増加す ると高密度のヘ リウムバブルが観察 され、
ヘ リウム照射 中に形成 されるヘ リウムバブルのサイズや数密度は、強い温度依存性 を示す
と報告 されている。図1.13の高照射領域 における損傷組織 では、照射温度が高いほど、大
きいバブルが発生 しているのが分かる。本実験では、純バナジウムにヘ リウムイオンの照
射 を行 うが、VanVeen[40]らよるとバナジウムに1keVの加速電圧でヘ リウムイオンを照射
した試料を、熱 的ヘ リウム脱離分析法(THDS)にて分析 した ところ、ヘ リウムの成分が確認
され、また照射誘起欠陥も確認 された ことか ら、キャビティ(ヘリウムバブル、ボイ ド)が発
生すると報告 されている。従 って、本実験 においてもヘ リウムイオ ン照射 により、純バナ
ジウム試料にキャビティを発生 させることができる と判断できる。
キャビテ ィであるバブルやボイ ドは、主に原子のはじき出 しによって形成 された空孔が
集合体 とな り、どちらも形成 され るが、その違いについては空孔集合体にガス原子 の内圧
がかかっているものはバブル、内圧がかかっていない ものはボイ ドとされている。
図1.138KeVHe+イオ ンに よ るタ ングス テ ン中のバ ブル 形成 の温 度依 存性[38】
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(4)キャビティが機械的性質に及ぼす影響
キャビテ ィ(ヘリウムバブル、ボイ ド)が材料の脆化因子であることは、一般的に知 られ て
いることであ り、 これ らは先行研究[41・42】な どにて、材料 の脆化の一部 の照射硬化に強い影
響 を与 える と報告 されている。
1.3.3節 にて述べたが、Chuto[33]らによってバナジウム合金(VO合金)に各種温度条
件 にて中性子照射 を行い、ボイ ドのみを発生 させ、室温条件(20℃)にて引張試験を行 った報
告がなされてお り、ボイ ドの発生 により材料硬化が起きていると報告 されている。
また前述の1.3.4節(3)項 でも示 したが、Iwakiri[38]らによって タングステンにヘ
リウムイオ ンを8keVの条件にて照射 した際の照射硬化の照射量依存性 の報告がなされて
お り(図1.14参照)、照射 によるヘ リウムバブルの発生によ り材料硬化が認 められている。
具体的には図1.14に示 され るように、照射温度は室温である20℃(293K)と600℃(873K)
の2種 類であ り、室温の20℃(293K)と600℃(873K)の照射のいずれ も照射量が一定以上に
なると、ヘ リウムバブルの発生に伴って有為な硬化が確認 されている。しか しなが ら、600℃
(873K)照射 の場合は、照射量が増加 して も硬化 に大きな変化が見 られてお らず、また室温
照射 の場合、照射硬化が一度 は飽和の傾 向を示すが、照射量が2×1021He+1m2を超 えたあ
た りから急激 な硬度の上昇が始ま り、なお増加の傾 向を示 している。 このよ うに照射温度
によ り硬化 メカニズムは大き く異 なることが示唆 され、この場合 においては、室温照射下
ではヘ リウムバブルの圧力は極めて高 くな り、原子空孔が十分に動きえるほどの高温下で
はバブルの圧力が低 くなることか ら、このことが照射硬化機構の違いに大きく寄与 してい
ると報告 されてい る[38]。
またこれまでの議論のよ うに、ブ ランケ ッ ト候補材 のバナジ ウム合金においても、照射
に伴 う硬化や脆化 に対 して さまざまな研究が行われてお り報告 されてい る。 しか しなが ら、
これ らの照射欠陥である析 出物 、キャ ビテ ィにおいては、機械的特性 と微細組織観察結果
な どに関す るものが主であ り、その硬化 メカニズムの解 明に関す る研究は殆 ど行 われてい
ないのが現状である。
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1.3.5照 射欠陥が機械的性質に及ぼす影響
照射欠陥による照射硬化 は、照射欠陥が運動転位 の障害物 として作用することに起因 し
ていると考 えられている。 この運動転位 と照射欠陥 との相互作用 に関す る研究 においては、
照射脆化機構 の研 究に限 らず析 出硬化 な どの研究においても多数行われている。 この よう
な研究 においては、障害物の強度 を数値化 した障害物強度 α とい うパラメー タを用いて表
されてお り、材料の変形応力の増加分 との関係 は、以下の式にて求められ るとされている[43】。
△,。一αμわい μ)圭 … 式(1-4)
ここで △τ,は変形応力の増加分、αは障害物強度、μは剛性率、bは バーガースベ ク トル 、
Nvは障害物の体積数密度、dは 障害物 の直径である。μ、bは 材料固有の物性値であ り、
Nvやdは 組織観察や分析 などにより得 られ る値 である。
しか しなが ら、従来の照射硬化の研究 においては、実験 における明確な定義付 けがな さ
れてお らず、障害物強度 α は場合 によっては、機械特性試験か ら得 られ る強度変化 と微細
組織観察 による情報か ら計算 され る値 との誤差 を吸収 ・整合 させ るために用い られ ること
もあ り、取 り扱いが曖昧なのが現状である。 このよ うな障害物強度の取扱 いについては、
照射硬化が起 こる際、運動転位 の障害物 となる照射欠陥が複数存在す ることが曖昧 になる
大 きな原因の一つであると考 えられ、仮 に障害物のサイズや数密度および構造な どが明 ら
かな場合には、機械的特性試験の結果 との比較 により、ある程度、正確な障害物強度 α を
求 めることは可能であると考 えられ る。 しか し、通常の照射硬化の場合な どは、複数の照
射欠陥が存在 しているため、それ を系統別に検討す ることは困難であ り、 このことが 中性
子照射材 において障害物強度 の取扱いを困難に してい るもの と考 えられ る。
1.4計 算機 シミュレーシ ョンを利用 した照射脆化機構の解明
1.2節 、1.3節 では、圧力容器鋼、お よび、ブ ランケ ッ ト候補材のバナジウム合金
における硬化の原理、お よび、機械的特性 などについて述べてきた。照射脆化機構 の研究
分野においては、機械 的特性 などによる評価法以外 に計算機 シミュレーシ ョンにて評価 を
行 う手法 も存在す る。そこで本節 では、計算機 シ ミュ レーションの概要 について述べた後、
バナジウム合金の硬化因子である析出物やバブル、ボイ ドな どのキャ ビティに焦点を当て、
これ ら障害物因子 と運動転位 の計算機 シミュレーシ ョンにより報告 されてい る相互作用 に
関す る知見について述べ る。
1.4.1計 算機 シミュレーシ ョンによる研究[1]
照射欠陥が巨視的な機械的性質 に及 ぼす影響の解 明については、計算機 シ ミュレーシ ョ
ンな どによる脆化や硬化の原因 となる析出物、キャビティ(バブル、ボイ ド)などの既存の脆
化モデルや、微細組織観察 と機械的特性 を絡 めた評価によ り算 出された経験的なパ ラメー
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タを用い るのに とどまってい るのが現状であ り、その検証のためには微視的スケールであ
る運動転位 と照射欠陥の相互作用な どの硬化機構 に関する知見を得 ることが必要不可欠 で
ある。 この ような課題に関 しては、最近の計算機 シ ミュレーシ ョンによる研究が実験結果
による知見 と比べて著 しく進展 してお り、 これはコンピューターのハー ドウェアの発達 と
ソフ トウェアによる高速計算技術の発達な どによ り高い計算能力 を得 ることが可能 となっ
てきているか らだ と考え られ る。
しか しなが ら、計算機 シ ミュレーシ ョン研究においては発 達 した として も、その能力お
よび計算技術 に制約があるため、微視的な照射損傷過程 と巨視的な材料の機械的特性 との
関係 を定量化す るためには、時間お よび空間スケールで分類 され る計算手法 を結合 させ た
階層構造が作 られる必要がある。 これ はマルチスケールモデ リングと呼ばれ、計算機材料
科学の分野において勢力的に取 り組まれている研 究テーマである[44・45】。照射硬化機構 の解
明を目的 とした研究 にお けるマルチスケールモデ リングの概念図を図1.15に示す。 この う
ち、運動転位 と照射欠陥の相互作用に関す る計算機 シュレーシ ョンは分子動力学法 と転位
動力学法がある。以下にそれ らの概論 を述べ る。
時間 f醒115 暉ln臼一
空 間 第一原理分子動力学法 モン〒カルロ法 有限要素法
古典分子動力学法 転位動力学
図1.15照射硬化機構 におけるマルチスケールモデ リングの概念図
(1)分子動力学法 とは
分子動力学(moleculardynamics:MD)法とは、全粒子 における運動方程式を解 くことに
よって単純 な原子 レベルの経路依存過程 を模擬す るシ ミュ レーシ ョン手法である[44・45]。特
徴 としては、転位や粒界の構造やエネルギーを対象 とし、運動転位 と照射欠陥を配置 させ、
空間に してA～nm、 時間にして10'5～10'3ps、原子数 にして103～109個にて、運動転位 と
照射欠陥の相互作用 を取 り扱 う計算機実験である。分子動力学法では、運動転位 と照射欠
陥 との相互作用機構 を計算セル によ り求 めるため局所的な情報 になって しま うが、せん断
応力や変位な どのデータを得 ることができる。
分子動力学 による計算機実験 か ら、運動転位 と照射欠 陥の相互作用 に関す る知見が多々
報告 されているが問題点もあ り、実際の変形 における運動転位 の速度が九桁程度高い速度
にて反応 を起 こ してい る計算が行われてお り、また得 られている障害物の臨界せ ん断応力
の値が、機械的特性試験な どか ら得 られた値 と比べ ると、一桁程度異なってい るこ とな ど
もあるため、現実的な反応機構 をどの程度再現 してい るかについては、十分 に検討す る必
要がある。
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(2)転位動力学法 とは
転位動力学(dislocationdynamics:DD)法とは、転位論 に基づき転位 の運動を数値 シミュ
レーシ ョンによ り取 り扱 う手法である。具体的には転位 を素片 に分割 し、各素片に作用す
る力 を考慮 してその運動方程式を解 き、各転位素片 の速度お よび位 置情報を求 め、転位 の
運動 を模擬す る計算方法である。転位動力学法は、二次元 と三次元のシ ミュ レーシ ョンに
分 けることがで きる と報告 され てお り、最近では計算機 システムの発展 と共 に三次元シ ミ
ュ レー ションを取 り扱 う研究 に注 目が集まっている。
このよ うな分子動力学や転位動力学において報告 されてい る運動転位 と照射欠 陥の相互
作用に関す る知見については、次節にて詳細に述べ ることにす る。
1.4.2分 子動力学法、転位動力学法 による知見
運動転位 と照射欠陥の相互作用 を対象 とした計算機 シ ミュレーシ ョンには、分子動力学
法 と転位動力学法があることは既 に述べた。本節では分子動力学法 と転位動力学法にて報
告 されている、運動転位 と析 出物、キャビティ(バブル、ボイ ド)の相互作用に関す る知見に
ついて述べ る。
(1)分子動力学法 にお ける既存の研究
1)運動転位 と析 出物の相互作用 に関する分子動力学法による知見
分子動力学法 にお ける計算機 シ ミュ レーションの分野では、運動転位 と析出物 との相互
作用に関す るものは軽水炉の圧力容器鋼を対象 とした ものが多 く、核融合炉のブ ランケ ッ
ト構造材 を対象 とした ものは報告 されていない。そ こで下記には、MDに よる計算機 シ ミュ
レーシ ョンにおいて析出物 と運動転位の相互作用に関す るこれまでに得 られてい る知見に
っいて述べ ることにする。
例えば、BaconやOsetsky[12・46】らによって圧力容器鋼 を対象 とした鉄 中の刃状転位 と銅
整合析出物に関するMD計 算機シ ミュレーシ ョンな どが行われてお り、それ によると析出
物サイズの変化 に伴い、析出物 と運動転位 との相互作用が変化す るとのサイズ依存性が報
告 されてお り(図1.16参照)、また併せて、障害物の臨界せん断応力のサイズ、お よび温度
依存性 も報告 されている(図1.17、図1.18参照)。また鉄 中での らせん転位 と銅整合析出物
でのMD計 算機 シ ミュレーシ ョンが、Shim[41】らによって報告 されている。 しか しなが ら、
運動転位 と析出物のMD計 算機シ ミュレーシ ョンでは、刃状転位 に関す るものが殆 どであ
り、 らせん転位 に関する計算機 シ ミュ レーションの報告例は極めて少 ない。 これは らせ ん
転位 の場合には、転位が運動す るすべ り面が{110}面ではなく{112}面が運動 しやすいなどの
問題 があるためであ り、 らせん転位 の場合 は境界条件の取 り扱い方が刃状転位 の場合 と比
較 して複雑になることが主な原因であると指摘 されている。今までに、鉄 中における{110}
面 をすべ り面 としたらせん転位 と銅析 出物 の相互作用に関す るMD計 算機 シ ミュ レーシ ョ
ンはなく、最近 にな り、{112}面をすべ り面 とした転位 と整合析出物のMD計 算機
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図1.16-273℃で の異 な る析 出物 サイ ズ に よる臨界 せ ん断応 力 と(1-10)面上で の転位 線 と
の関係[12]
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図1.19Shimらによるらせん転位 と銅析出物の相互作用の計算結果(2.5nmの析出物 と
らせ ん転位の相互作用の計算結果 を画像化 したもの)[41】
シ ミュレーシ ョン(図1.19)が、Shimらによって報告 されている[1・41]。Shimらの行った計算
機 シミュレーシ ョンでは、試験温度は一263℃(10K)でBCC構造の鉄 中に、すべ り方向[111]、
すべ り面(11-2)のらせん転位 と直径1～4nmのBCC構造 を持つ銅整合析出物が配置 されて
い る。図1.19は、析 出物サイズ2.5nmで1000MPaの応力が印加 された場合のシミュレー
シ ョン結果である。 これ を確認す ると、 らせん転位が析 出物 に近づ くにつれ、析出物が変
態 して構造変化 を起 こしてお り、またオ ロワンループを残 して運動転位 が析出物を通過す
ると報告 されている。また運動転位通過後は、析 出物 はBCC構 造に戻っている。図1.19(b)
には、らせん転位 と析出物の表面までの距離 と析出物中における変態 した原子 の割合が示
されている。析出物が らせん転位の接近によ り変態す る現象 は、サイズが2.5nm以下では
起 こらず2.5nm以上で起 こ り、マルテンサイ ト変態が起 こると報告 されてい る。またShim
らは、このマルテンサイ ト変態は、せん断応力場に らせん転位 の応力場が加わって引き起
こされた と考察 している。Shimらの結果では、 らせ ん転位 と析出物の相互作用ではBCC
構造の弱い障害物 である整合析出物でもサイズが2.5nm以上であれば変態 により、変形機
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構がオロワン機構 になることを示 してお り、その障害物強度 は刃状転位 の場合 よ りも、 ら
せん転位 のほ うが高 くなることが示唆 されている。
2)運 動転位 とキャビテ ィの相互作用 に関す る分子動力学法 による知見
運動転位 とキャビテ ィ(バブル、ボイ ド)との相互作用に関す るMD計 算機 シ ミュレーシ ョ
ンにおいても、鉄な どの圧力容器鋼 を対象 としたものが多々報告 されてお り、近年にな り、
核融合炉のブランケッ ト構造材 を対象 とした もの も徐々に報告 されつつあるのが現状であ
る。また運動転位 とキャビテ ィ(バブル、ボイ ド)との相互作用に関するMD計 算機シ ミュレ
ー ションでは、運動転位 とボイ ドの相互作用についての報告例がほとん どであ り、バブル
のものに関する知見はあま り得 られていない。
ボイ ドを対象 としたMD計 算機 シ ミュ レーシ ョンには、例えば軽水炉の圧力容器鋼の
Fe-Cr鋼な どにおいて、照射脆化の原因 として報告 されている照射欠陥のボイ ドや析 出物に
お けるMD計 算機 シミュレー ションなどがあり、図1.20に示すよ うにOsetskyやBacon[46】
らにより、鉄中にお ける銅析 出物やボイ ドの刃状転位 との相互作用に関す る研究が行われ
ている。またTerentyevらによって図1.21に示す よ うに、ボイ ドのほ うが析出物 よ りも強
い障害物[47]であると報告 されてお り、また図1.22に示すよ うにBaconらによって、運動転
位がボイ ドと析出物 を通過す る際の臨界せん断応力 に温度依存性[12]が見 られ ることが報告
されている。
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図1.21BCC鉄 中にお け るボイ ドと銅 析 出物 の臨 界せ ん断応 力 の比較[47】
また近年 では、同一すべ り面上 にお ける運動転位 と照射欠陥の相互作用か ら臨界せん断
応力 を算出す る以外 に、新たに運動転位 と障害物の反応 時にジ ョグの形成が起 こり、交差
すべ りな どを起 こすな ど複雑 な相互作用機構が報告が されてい る。
例えばTerentyev[48]らは、低放射化 フェライ ト鋼 と同 じBCC金属の鉄 中における、らせ
ん転位 とボイ ドとの相互作用シ ミュレー ションを行 ってお り、 らせん転位 がボイ ドと相互
作用 を起 こす際、 らせん転位 の上昇運動が発生 し転位 がボイ ドに侵入す る入 口部 と通過す
る際の出口部 とで、転位線の高さが異なると報告 されている。またLee[49]らによって も、
BCC構造であるモ リブデン中におけるらせ ん転位 とボイ ドの相互作用に関す る報告がな さ
れてお り、 らせん転位 が交差すべ りを起 こし、転位 のすべ り面がボイ ドの入 り口面 と出 口
面 にて異なるとの報告がな されている。またHatano[50]らは、FCC金属の銅 中における、
らせん転位 とボイ ドとの相互作用 シミュ レーシ ョンを行 ってお り、 らせん転位 とボイ ドが
反応 した際には、交差すべ りや二重交差すべ りが起 こると報告 している。一方でHafez[51]
らは、BCC金属の α鉄中における刃状転位 とボイ ドとの相互作用シ ミュレーシ ョンを報告
23
してお り、刃状転位がボイ ドと相互作用 を起 こ しボイ ドを通過す る際に、ジ ョグの発生が
認 められる と報告 している。
また報告例は少ないが、運動転位 とバブルの相互作用 に関す るMD計 算機シ ミュレーシ
ョンの知見 も報告 されている。Schaublin[52]らは、鉄 中にお ける刃状転位 とヘ リウムバブル
との相互作用 についての報告 を行 ってお り、運動転位 がヘ リウムバブル を通過する際はジ
ョグを発生 して通過 し、障害物 としてはボイ ドのほ うがバブル よ り強い障害物であるとの
報告がな されている。
(2)転位動力学法 にお ける既存の研究
1)運動転位 と析 出物の相互作用 に関する転位動力学法による知見
転位動力学における計算機 シミュレーシ ョンの分野においてもまた、運動転位 と析出物
の相互作用に関するものは圧力容器鋼 を対象 としたものが主である。例 えば、三次元のDD
計算機 シミュレーシ ョンの報告例 としてはTakahashi[53】らによって、鉄 中における刃状転
位 と銅析出物の相互作用に関す る報告がなされているため、下記にその内容 を示す。図1.23
は、Takahashiらによって報告 されている刃状転位 と銅析出物にお ける相互作用(カッテ ィ
ング機構)の例である。Takahashiらによると運動転位 と銅析出物が接触す る際、運動転位
が銅析出物に引き寄せ られ、転位線が銅析 出物 内部 に侵入 し、運動転位 が銅析 出物 を通過
す る際もまた図1.23(c)のよ うに、運動転位が析 出物 に引き寄せ られ通過す ると報告 されて
いる。また運動転位が析出物 との間にて同一すべ り面上でカ ッティング機構を起 こす と、
バーガースベク トルの分だけ銅析 出物がス リップす ることが報告 されてお り、図1.24に示
す よ うに、そのせ ん断回数 と臨界せん断応力の関係が示 されている。 また図1.24より、せ
ん断回数が増加す ることで臨界せん断応力が低下 しているのが分か る。
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図1.23銅析 出物d=3nmにおける刃状転位 との相互作用[53】
(a)転位 が析出物に接触する直前、(b)転位が析出物 中にある状態、(c)転位が析 出物か ら
離れる直前、(d)転位 が析出物か ら離れた状態。
図1.24銅析出物をせ ん断す る際の転位のカ ッテ ィング回数 と臨界せ ん断応力 との関係[53]
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2)運 動転位 とキャビテ ィの相互作用 に関す る転位動力学法 による知見
キャビテ ィ(バブル、ボイ ド)にお ける三次元的なDD計 算機 シミュレーシ ョンにおいては、
Ybshiie[54]らによってニ ッケル 中での運動転位 とボイ ドの相互作用に関す る報告がな され て
お り、運動転位 がボイ ドと相互作用 を起 こす ことによって変化する応カーひずみ曲線 などが
示 されている。図1.25にはDDシ ミュレーシ ョンの概略図を、図1.26にはDDシ ミュレ
ー ションによる応カーひずみ曲線 を示す。 また他 にはGhoniem[55・56】らにより、運動転位 と
転位ループ との相互作用に関す るDD計 算機 シミュレーシ ョンなども報告 されてい る。
一方でNaveen[56】らによって、核融合炉のブランケ ッ ト構造材 を想定 してFe-Cr鋼中の
運動転位 とヘ リウムバブルの相互作用 についての報告が行われてい る。Naveenらの報告に
よると運動転位 とヘ リウムバブルの相互作用では、運動転位 とボイ ドとの相互作用 と反応
形態が類似 してお り、またサイズが大 きくなるにつれ、臨界せ ん断応力 も増加 するサイズ
依存性が報告 されている。
図1.25DDシ ミュ レー シ ョンに よるモデル 結 品 の概 略 図[54]
図1.26DDシ ミュ レー シ ョンか ら得 られ た応 カーひず み 曲線[54】
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1.4.3計 算機シ ミュレーシ ョンに関す る信頼性
照射脆化研究の分野においては、未だ に硬化メカニズムについて原子論的な話 になるた
め、実験的研究が不足 してい るのが現状であ り、計算機 シ ミュレーシ ョンによる知見 と実
際の実験結果 とを互いに比較 ・検証 し合いなが ら取 り扱 う現象への理解 を深 めるとい うア
プローチが必要不可欠である。照射脆化研究分野での計算機 シミュレーシ ョンに関 しては、
運動転位 と照射欠陥(例えば析 出物、キャビティな ど)の相互作用メカニズムに関す るシ ミュ
レーシ ョンが精力的に行 われてお り、これまでの転位論 によるモデルでは予測できなかっ
たよ うな知見が得 られつつ ある。 しか しなが ら、計算機 シ ミュレーシ ョンにおいて考慮す
べ き因子の検討や、計算によ り得 られ る定量的結果が、実際の機械 的性質を説明す るのに
信頼できる値であるのか といった検証 の重要性 も今後増加 し続 けることが予想 され る。 こ
のよ うなシミュ レーシ ョン結果 を検証す る為 には、よ り高精度 な実験手法による知見が必
要であるが、シ ミュ レーシ ョンによ り得 られ る知見 と比較すべき実験的知見が圧倒的に不
足 しているのが現状である[1]。
1.5TEM内 引張 『その場』観察法
照射脆化研究においては、微視的スケールの照射損傷に関す る知見 と、それ による巨視
的な機械 的性質の変化を関連づけることが重要であるが、複数の因子が影響 しているため、
今 まで障害物強度な どの相 関パ ラメータを精度良 く得 るこ とは困難であ り、計算機 シ ミュ
レーシ ョンによ り得 られる知見のほ うが進展 しているのが現状で ある。一方で障害物強度
を高精度に求める方法 として、TEMの 中で照射等 を施 した試料 を引張 り、運動転位 と障害
物の反応を直接観察するTEM内 引張 『その場』観察法が提案 されている。
そ こで本節では、TEM内 引張 『その場』観察法にお ける既存の研究、な らびに、TEM
内引張 『その場』観察法の優位性 などにっいて述べ る。
1.5.1TEM内 引張 『その場』観察法 の既存の研究
TEM内 引張 『その場』観察法 は、その実験手法については特 にめず らしいものではなく、
これまでにも多 くの研究例が報告 されている。古いものでは、1960年代 にてSakaらによ
りTEM内 引張 『その場』観察法の確 立[57～63]や、その手法を用いた運動転位に関す る研究
[64～67]が精力的に行われている。 これ らの研究 によ り、転位 のすべ り速度や転位 同士の反応
など、それまで機械 的性質の変化やTEM観 察な どによる静的評価 などから間接的に得 られ、
モデル化 されていた運動転位 の挙動が、TEM内 引張 『その場』観察法によ り調査 ・実証 さ
れ てい る。 ま た1970年代 には、MatsuiらがBCC金 属 にお け るすべ り変形 につい
て、"unexceptslip"の検証実験にTEM内 引張 『その場』観察法を用いて行ってお り[68]、
LouchetとKubinらにおいては、BCC金属 の低温時の変形にお ける転位同士の反応 と加工
硬化について、TEM内 引張 『その場』観察法によ り得 られた知見をもとに考察を行 ってい
る[69]。しか しなが ら、TEM内 引張 『その場』観察法は古 くか ら行 われている実験手法では
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あるものの、その実験方法 については難易度が高 く、高度な熟練 を要す るために、 目立っ
た報告 がされていないのが現状 であった。 しか し近年、新材料 開発に伴 うナノスケール の
研究が盛んに行われ るのに従い、TEM内 引張 『その場』観察法を用いた研究報告 も行われ
るよ うになってきている。
例えば、Nogiwa[70,71]らは、室温付近にお けるFe-Cu合金 を熱時効 させ発生 した銅析出物
と運動転位 との相互作用 を研究 していた り、またCaillard[72]らは、室温付近にて純鉄 中に
転 位 ル ー プ が発 生 す る 際 の応 力 計 算 を運 動 転 位 の 挙 動 を元 に行 って い る。 また
Haussler[73,74]らは、酸化物分散強化型(OxideDispersionStrengthened)合金における運動
転位 と酸化物粒子の相互作用 の研究を行っていた り、葉英華[75]らは、粒子分散強化Al合金
の高温変形にお ける しきい応力に関す る研究な どを行っている。
また最近では、集束イオンビーム(Focusedionbeam:以下FIB)加工を利用 したマイ クロ
サ ンプ リング技術な どに代表 され る試料作製技術に関す る研 究も盛んに行 われている。例
えば、Dehm[76]らによって、ポ リイ ミド上に単結晶のAl薄膜 を乗せた試料 においてFIB加
工を用いたTEM内 引張試料作製 の提案な どもなされている。
1.5.2TEM内 引張 『その場』観察法 の優位性
前節 にて述べた ように、TEM内 引張 『その場』観察法では、微細組織観察や機械的特性
試験では得 られない多 くの情報 が得 られ る。照射 メカニズムの定量的な解 明に関す る研究
では、実験的な手法による知見が必要不可欠であることは広 く認識 されてお り、また最近
の計算機 シミュ レーシ ョンにより得 られた様々な知見 を検証す るためにも重要な位置づけ
を持っている。TEM内 引張 『その場』観察法 を用いることで、照射欠陥 との相互作用 メカ
ニズムに関する知見 を得 ることができる。 しか しなが ら、今 までにTEM内 引張 『その場』
観察法 による研究報告例は少 ない。その背景には、TEM内 引張 『その場』観察法がもとも
と高度な熟練を要す る実験技術であること、1フレーム毎の画像解析に多 くの人手による作
業 を要す ること、放射化 した試料 を扱 う照射硬化 の実験は専用 の特別 な設備 を必要 とす る
こ と、通常の非照射材を用いた実験 よりも実験手順が多 くなるこ とな どによる実験難易度
の高 さが原因だと考 えられる。
今 までの運動転位 により変形挙動を調べる研究手法は、引張試験前後のお ける組織観察
が主であったが、 この手法で観察 され るのは応力が印加 されていない状態での転位形状 で
あ り、機構論的な運動転位 と障害物の間の相互作用 の様子や、応力印加時の障害物 により
張 り出 した転位形状 を観察す ることがで きないため、得 られ る情報は制限 されたものにな
らざるを得なかった。また、 どのよ うに材料硬化が起 こっているかな どの情報が得 られ な
いため、硬化 の傾 向性は把握す ることができたが、経験的なパ ラメータに頼 らざるを得 な
いところがあった。TEM内引張 『その場』観察法では、試料 に直接、引張力を加 えるため、
引張応力下での運動転位 と照射欠陥の相互作用 を直接観察す るこ とが可能 とな り、今まで
得 られ なかった相互作用メカニズムに関す る情報を得 るこ とがで きるため、実験難易度 が
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高い ことを差 し引いて も、微視的スケールにお ける照射脆化の解明を行 うための実験手法
として、非常に有益な実験手法である と考 えられる。
また他の手法 としては、内部摩擦測定法や超音波減衰率測定法な どが挙げ られ 、これ ら
の手法では運動転位 と固溶原子 の相互作用 も検出できるな ど、極 めて精度の高い評価が期
待 され る実験手法であ り、その特色を活か して原子炉構造材 の非破壊検査法 に利用す る研
究 もな されてい る。 しか しなが ら、 これ らの手法で得 られ るのは、運動転位 によるエネル
ギー損失 とい う間接的情報であるため、実験結果 の解釈は複雑 にな らざるを得ない[1]。TEM
内引張 『その場』観察法は、 このよ うな実験か ら得 られる実験結果の解釈 を行 う際にも有
用 な情報 を提供することがで きると考 え られ、それぞれの実験結果か ら得 られ る知見 を相
補的に考察す ることで、よ り高精度かつ信頼性の高い定量的評価が可能 となるもの と思わ
れ る。従 って、TEM内 引張 『その場』観察法 により得 られ る知見は、非破壊検査法の確立
において も重要な役割を果たす ことができると考え られ る。
TEM内 引張 『その場』観察法における具体的な考 え方は、2.2節 にて、実験手順や解
析方法 については、Nogiwa[1]らによって提案 されているので、その手順 などは、2.6節
や2.7節 にて具体的に説明させて頂 くことにする。
1.6本 研究の 目的
照射脆化機構 の研究 においては、 「照射硬化 に寄与す る照射欠 陥 と運動転位 との反応形
態 ・性状の解明」と「照射欠陥がもたらす機械的性質の変化への定量的な解明」の2段 階 にわ
たって考察 してい く必要がある。 もちろん、照射脆化機構の解 明を目的 とした研究 はこれ
らの段階の どち らかに完全 に分類 され るものではない。双方について検証 し合いなが ら、
最終的には微視的スケールで形成 され る照射欠陥の うち、巨視的な機械的性質の変化 とな
りうる因子を特定 し、それ を定量的に説明す ることが最終的な 目標であると考 えられ る。
前述までに述べてきた ように、軽水炉での圧力容器鋼(例えば、A533鋼)、な らびに、核融
合炉でのブランケ ッ ト候補材料(例えば、V4Cr-4Ti合金)のいずれにおいても、高経年化 に
伴 う特性劣化 といった点は共通の問題 である。またA533鋼 、v4Cr4Ti合金 はいずれ も
BCC金属である。一方で圧力容器鋼に関しては、組織観察や機械 的特性試験、計算機 シミ
ュ レーシ ョンな ど、今までに照射損傷 に対す る十分 な知見が得 られてきているが、ブ ラン
ケッ ト候補材料 においては、照射損傷 に関す る十分な知見が得 られていない。またTEM内
引張 『その場』観察法による研究報告 について も、1.5.1節 で も述べたよ うに、圧力
容器鋼 における研 究報告は行われているが、核融合炉のブランケ ッ ト候補材 における研究
報告例 は皆無であ る。従って、ブランケ ッ ト候補材 においては、照射欠陥がもた らす機械
的性質への関係には経験的なパ ラメータが用い るのにとどまってお り、その結果 を検証す
るべき実験による知見が不十分である と考 えられ る。
以上の ような背景の もと、本研究ではBCC構 造のブランケ ッ ト候補材のバナジウム合金
に焦点 を当て、TEM内 引張 『その場』観察法 を用いることで、純バナジウムやバナジウム
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合金中にお ける運動転位 と照射欠陥の相互作用 を関連づけるパ ラメータ、障害物強度 α を
実験的に取得す ることを 目的 とした。またTEM内 引張 『その場』観察法では、観察困難 な
微小な障害物 において も障害物強度 も求 めることがで きる特徴 を持つため、その特徴 を活
か し、微小な障害物(析出物やキャビテ ィ)における障害物強度を求 めることを 目的 とした。
v4Cr4Ti合金 においては、高温強度の低下 と低温脆性のバ ランスを保つために、高温強
度の強化 を目的 として微量添加物合金が開発 され、原子炉の運転 による高温環境 下での経
年化に伴い観察が困難なサイズの析 出物が発生 し、それが材料 の脆化 に影響す ると報告 さ
れている。 しか しなが ら、V4Cr-4Ti合金での析 出物 による脆化 ・硬化 メカニズムに関する
知見については、具体的な情報が得 られていない。そこで本研究では、第一の 目的として、
V4Cr-4Ti合金の析出物における硬化メカニズムを解 明す ることとした。V-4Cr-4Ti合金 を
ブランケ ッ ト材 に用いる場合に要求 され る温度条件 としては、400～700℃の温度条件が要
求[77】され ているため、実際の温度条件 として考え られ る600℃にて熱時効 を行い、微細析
出物を発生 させ、TEM内 引張 『その場』観察法 を用いて析出物発生に伴 う運動転位 との相
互作用 メカニズムの解 明、および、障害物強度 αのパ ラメータを用い、析 出物発生に伴 う
硬化量 を定量的に求 め、TEM内 引張 『その場』観察法か ら得 られたデー タと機械的特性試
験な どか ら得 られたデー タとの比較を行った。また併せて、析 出物のサイズに障害物強度 α
や硬化量が どのよ うに影響す るかも調べるため、熱時効条件の異なる種類の ものを作製 し、
サイズ依存性 を調べた。
またバナジウム合金 のみな らず低放射化 フェライ ト鋼 において も、D(重水素)-T(トリチ
ウム)反応 にて、中性子 とヘ リウムの発生によるキャビテ ィ(ヘリウムバ ブルやボイ ド)の発
生が照射硬化 とDBTTの上昇 を起 こす と報告 されてい る。 しか しなが ら、キャビティの硬
化 メカニズムに関す る知見 については今まで皆無であるため、本研 究では、第二の 目的 と
して、キャビティによる材料 の硬化メカニズムを解 明することを目的 とした。具体的には、
ヘ リウムバブル またはボイ ドが発生す ると報告[78】され ている600℃にてヘ リウムイオ ン照
射 を行い、これ らのキャビテ ィを発生 させ、TEM内 引張 『その場』観察法を用いてキャビ
テ ィ発生に伴 う運動転位 との相互作用 メカニズムの解明お よび、障害物強度 α を定量的に
求 めた。また併せ て、障害物強度 αのサイズ依存性 を調べ るために、ヘ リウムイオン照射
後 に追加熱処理 を加 えたもの を作製 し、比較 を行 った。 またキャビティによる硬化 メカニ
ズムの解 明には、試料にBCC金 属の純バナジウムを用いて実験を行った。
一方で障害物強度 αは、先行研究[33・37・79]などによりv4cr4Ti合金 での析出物発生 に伴
う、機械的特性試験 による降伏応力の増加分、お よび、微細組織観察による析出物サイズ、
体積数密度の測定などか ら0.2～0.5と報告 されてお り、またキャ ビティ(ヘリウムバブル、
ボイ ド)においては、計算機 シ ミュ レーション[12・46・80]などか ら、障害物強度の最大値である
0.8と報告 されている。従って、これ らの先行研究にて報告 されてい る障害物強度の値 と本
実験によ り得 られた障害物強度 の値 との比較 を行 い、従来の障害物強度の値が妥当である
かの検討 も行った。
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第2章 原理、および実験方法
2.1は じめに
本研究では、TEM内 引張 『その場』観察法か ら得 られ る運動転位 と障害物 との相互作用
を定量的 に取 り扱 うにあた り、転位 の線張力モデル を採用 してい る。そ こで本章では、転
位の線張力モデルにおける材料硬化の原理について述べた後、本研 究に使用す るバナジ ウ
ムやバナ ジウム合金の基本的特性、材料硬化の主原因 となる固溶強化や析 出硬化 、イオン
照射 の概略な どについて述べ る。またその後、TEM内 引張 『その場』観察法に用いる実験
装置、および、試料の作製方法や、TEM観察 に伴 うすべ り系の決定方法、転位 が障害物に
張 り出 した際の臨界張 り出 し角の測定方法な どについても述べた後、機械 的特性試験であ
るビッカース硬 さ試験について述べることにす る。
2.2転 位 の線 張力モデル に基づ く運動転位 と障害物 の相互作用について[1～5】
運動転位 と照射欠陥の相互作用は、転位論 における粒子硬化モデル によ り記述す ること
が出来る。粒子硬化機構 は転位 の障害物 となる粒子が転位 によって、せん断 されるか しな
いかで2種 類 に分 けることができ、1つ 目は、オ ロワン機構 と呼ばれ るものであ り、図2.1
に示 され るように、粒子が硬 く転位 によって切 られ ることがない とす ると、転位 に働 く力
が大 きくな るつれ転位 は粒子の間に張 り出 し、半円形の状態を越 えれ ば粒子 の間を通過 し
てい く。 このオ ロワン機構が働いている場合 には、粒 子の間を転位 が通過 してい くたびに
粒子の周 りに転位ループが残 る。 このループは、後か ら来 る転位が粒子間を抜 けよ うとす
る ときに斥力 を及ぼすか ら、実質的には粒子が大き くなった ことにな り粒子 間隔が小 さく
なるため、変形が進むにつれて、オ ロワン応力の増加に伴 う加工硬化が起こる。また2つ
目は、粒子の種類によっては、ある程度まで転位 が粒 子の間に張 り出す と、粒 子をせん断
す る場合がある。 この場合ついては、オ ロワン機構 とは異 な り、転位 は粒子 の周 りに転位
ループを残す ことなく通過 していく。
ω一
◎ ◎ ◎ ◎ ◎
(b)(ン/へ＼℃/へ ＼α/へ ＼℃/　 ＼℃
ωO
o O ○ o
図2.1オ ロワン機構における障害物粒子 と転位 の関係[5]
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また転位 が粒子 を通過す る場合、図2.2に示すよ うに、転位が粒子の間に張 り出して、粒子
の両側の角度が φになる と、転位の線張力Tに よ り粒子にカfが 働 く。運動転位に対する
障害物の抵抗力(以下では障害物強度 とす る)が弱い場合には、運動転位 の張 り出 し角度 φは
180°(ゼロ)に近づき、逆 に障害物強度が大 きい場合 はπ12に近づ く。障害物粒子が配置 さ
れたすべ り面上 を転位 が運動す るのに必要な応力である臨界せ ん断応力は、張 り出 し角度
(障害物強度)と障害物粒子間の距離:Loに依存する。 これは粒子の分布 が不規則な場合 に、
転位 が粒子間隔が大 きい場所か ら優先的に通過 してい くことに関係 している。
図2.2転位線が障害物粒子 を切 る場合の障害物 と転位線の関係[5]
2.2.1転 位 の線張力
本研究では線張力モデル を採用 してい るが、線 張力 とは、曲がった転位 がまっす ぐにな
ろ うとす るカ のことであ り、応力の もとで転位の運動 を議論す る ときのもっ とも基本的な
概念の一つである。線張力 を生 じる原 因には、パイエル ス ・ポテ ンシャル と弾性ひずみエ
ネルギーの二つがある。一般的には転位の線張力 とい うと、弾性ひずみエネル ギーのほ う
を意 味 してい るた め、弾性 ひずみエ ネル ギー について具体 的 に説 明す るこ とにす る。
Foreman[6]らによれば、直線状に伸びた転位の単位長 さあた りの弾性ひずみエネルギー:E
は次式で表 され る。
E÷K鰐 〕 … 式(2-1)
こ こでbは バ ー ガー スベ ク トル の長 さ、roは 転位 芯 の半 径 、Rは 転位 の 弾性 ひず み エネ
ル ギー が及 ぼ され る外側 の 半径 で ある。 またKは 結 晶の弾性 定 数 の関数 で あ り、転位 とバ
ー ガー スベ ク トル のなす 角 θに依存 す る。等方 弾性 体 を仮 定 した場合 のKは 以 下の よ うに
定 義 され る。
1_ツ ・COS2θ … 式(2-2)κ=μ ・
1一γ
こ こでpは 剛性 率で あ り、vは ボア ソン比 で あ る。 式(2-1)および 式(2-2)は直線 状 に伸 び た
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転位 の弾性 ひずみエネルギーであるが、 曲線転位 の弾性ひずみエネル ギーを考 えた場合 の
厳密 な定義 は難 しいが、近似的にはRを 障害物間隔程度の値 にとるとよい とされている[1
～3]
。以上は、等方弾性体近似 における依存性 を考慮 した場合 の弾性ひずみエネルギーであ
るが、通常は簡便化のために、式(2-1)および式(2-2)について弾性 ひずみエネル ギーの方位
依存性 を無視す ることが多い。その場合の線張力:Tは単位長 さあた りの転位の弾性エネル
ギーであらわす ことができ、以下の式で近似 される[2]。
μわ2 … 式(2-3)7=
2
弾性ひずみエネルギーについて方位依存性や弾性 定数の結晶方位異方性 を考慮 した厳密 な
定義による線張力については、後の2.8節 にて詳細に述べ るこ ととし、次節では、近似
式である式(2-3)を用いた場合 について述べ る圖。
2.2.2せ ん断応力の算 出
(1)粒子硬化 と臨界せん断応力[5]
図2.2に示 されるような線張力モデル において、障害物に作用する力:fは次式で与え ら
れ る。
!-27・魂 〕 … 姻
転位 が張 り出 して φが小 さくなるにつれfは 大 きくな り、張 り出 し角がある臨界の角度 に
達 して転位が障害物 をせん断 した とす る。 この ときの臨界の張 り出し角 をφ,とす ると次式
のよ うに粒子の強度:f,を表す ことができる。
五一27・鴫 〕 … 姻
粒子をせん断す るのに必要なせん断応力 τ,は粒子の平均間隔Loにも依存 し、次式で定義 さ
れ る。
島爺 鵡 〕 …謝
こ こでbは バ ー ガー スベ ク トル の長 さ、pは 剛性 率 、転位 の線 張 力 の近 似 式 と して、T≒
(pb2)12を用 い ると式(2-5)は
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島一 ・鴫 〕 … 式(2-7)
とな る。障害物粒子が硬 く転位 が粒子 をせん断できない場合 は、 φ,=π12とな り、次式の
よ うにOrowanの 式 が 導 か れ る。
τ=μ わc
五〇
… 式(2-8)
式(2-7)におけるLoは正方規則配列近似 によるもので、しかも転位 の進行方 向と粒子 の関係
が図2.3(a)のよ うな場合である。 この場合、Loとすべ り面上での障害物粒子 の数密度:Ns
の問には次のよ うな関係が成 り立っ。
?
?
?
?
〜
?
??
? … 式(2-9)
しか しなが ら、障害物の配列 は不規則であるのが普通である。 この場合、障害物粒子の間
隔も不規則になるため、次の2つ の理由か ら臨界せん断応力は式(2-7)で与 えられるものよ
り小 さくなる。1つ 目は、転位 の張 り出 しの程度 により転位が ピン止め される障害物の間隔
が変化する影響である。具体的には、ある応力下では転位 はある曲率半径 をもって障害物
の間で張 り出すが転位 に働 く力が大き くなる程、曲率半径は小 さくな り転位は大き く張 り
出す ことになる。転位 に作用する応力が高い場合(図2.3(c))は、転位は大 きく張 り出 しそれ
だけ次の障害物 に接触す る確率が高 くなる。 しか し、転位 に作用す る応力が小 さい と(図
2.3(b))、転位 は大きく張 り出す ことが出来ないため次の障害物 に接触する確率は小 さくなる。
また2つ 目の理 由は、転位線上での障害物 の間隔のばらつきによる影響である。 これま
での議論では、障害物間隔を平均値 として取 り扱ってきた。 しか しなが ら、障害物 の配列
は不規則であるのが普通である。障害物の配列が不規則である場合には、それ らの間隔は
場所によって異な る。障害物間隔が大 きい場所では抵抗応力が小 さくなるため、そこか ら
優先的に転位線は通過 していくことにな り、 さらにある障害物をはずれた転位がす ぐに次
の障害物に接触 しない ような場合 は、その場所では障害物間隔が広 くなるので隣接す る障
害物の抵抗応力の値 も低 くなる。したがって、1つの転位片がある障害物を乗 り越えた とき、
その近 くのピン止め点でも転位片が連鎖反応的に障害物 を乗 り越 える場合が考 えられ る。
図2.4(a)のよ うに、弱い粒子 の場合には転位は直線 に近い形で運動するところが観察 され
る。 また転位 が一っの粒子か ら外れる と自由な部分の長 さが長 くなるため、次に粒子か ら
離脱す るのは、その長 くなった部分である確率が大 きく、図2.4(b)から、障害物粒子間隔の
広い ところを抜 けてきた転位が狭い ところに取 り残 されている部分を粒子か ら外 してい く
様子が分かる。 このよ うな事情を考慮する と、臨界せん断応力を解析す るのは非常に困難
であるが、Kocks[7】やForeman[8・9]らにより臨界せ ん断応力が数値的に求め られている。正
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方配列近似による粒子間隔をLoとすれば、不規則 に分布 した粒子の間の転位 を運動 させ る
のに要する応力 τ(有効応力)は、式(2-10)のようにな る[2]。
τ=0・8μ ゐ
五〇
… 式(2-10)
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図2.3障 害物粒子 と転位線 の関係(a)障 害物粒子が正方配列 の場合、(b)障害物粒子が
不規則配列であ り、転位線の張 り出 しが小 さい場合、(c)障害物粒子が不規則配列で、転位
線の張 り出 しが大きい場合[5]。
またForemanらは図2.4に示す ように、ある臨界角:φ。で定義 される転位線 に対す る抵
抗力を与えた障害物 をすべ り面上 に平均間隔がL(bar)となるように、無秩序 に配列 させた
二次元の計算セルを設定 した。 この障害物が配置 された計算セル における転位 の運動 を計
算するため、次の ような約束 にしたがって計算 を行 った。
・転位片に作用する抵抗応力は一定であ り、転位片は図2.2に示 されるよ うな曲率半径 をも
って障害物問で張 り出 している。
・転位線がひっかかる障害物全てに対 して張 り出し角 φを計算 し、それが臨界角 φ,よりも
小 さいときは転位片 を静止 させ、大きい ときは転位片を通過 させ る。
・以上の過程 を、実際に転位線の張 り出しの大きさを決定 している有効応力 τのもとで繰 り
返 し、全 ての転位 が静止 した場合は、τの値 をわずかに増加 させて再び同様 の計算 を繰 り返
す。
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図2.4不 規則 分布 された 障害 物 中を通過 して い くす べ り面上 で の運動 転位 の計 算機 シ
ミュ レー シ ョン結 果(Foremanらによ る)。(a)弱い障 害物 の不規 則 分布 で のシ ミュ レー
シ ョン結 果 、(b)強い障 害物 の不規 則分 布 で のシ ミュ レー シ ョン結 果[3・8・9]。
以上の計算によ り得 られた転位線の平均移動距離:x(bar)とτの関係が、図2.5に示 されて
いる。図2.5からも明らかな ように、転位線がすべ り面の上端に達す るず っと以前に、τの
値は一定の値 になっていることか ら、この τの値 を臨界せ ん断応力 とす ることができる(以
後、τ,とする)。この臨界せ ん断応力:τ,は、上述の転位 の曲率半径 に依存 して障害物 間隔が
小 さくなる影響 と、障害物間隔が広い転位片が優先 的に障害物 を通過 していく影響の2つ
とも考慮 した値であると言える。 これ らを考慮 して得 られた臨界せん断応力 と障害物の臨
界角:φ,の関係 を図2.6に示す。図2.6には正方配列近似 とFriede1モデルの場合の臨界
せん断応力 も示 してある。Friede1モデルによるせん断応力は、障害物強度が小 さい(φ,が
大 きい)領域にて計算機 シミュレーシ ョン とよく一致 しているのが確認できるが、障害物強
度の大 きい(φ,が小 さい)領域 になるほ どその差は大きくなっている。Friede1モデル と比較
したForemanらのシミュレーシ ョンの違いは、障害物間隔の大きい場所か ら優先的に転位
片が通過 していく効果を考慮 に入れている とい う点である。 この相違 は図2.4のForeman
らのシ ミュ レー ション結果において も明瞭に現れてお り、障害物強度 の強い図2.4(a)では中
央部の転位片の優先的な通過が確認できる。計算機 シミュレーシ ョンか ら求め られ たせ ん
断応力 を数値化すると次式を得 る。
ヨ
%一峠 芹 卜吋 〔4劉 … 一)
ここでpは 剛性率であ り、bはバーガースベク トルである。 またL(bar)は、すべ り面上に
障害物 を配置 した際の平均障害物間隔であ り、 φcは臨界張 り出 し角を示 している。また障
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害 物 間隔:L(bar)と、そ の際 の転位 線 に沿 っ た長 さ:Lfとの 関係 は、Friede1[10]の解析 的 な
関係 式 で あ る下記 の式 で表す こ とが で きる と報 告 され てい る[5]。
ち一五幽1嶋 〕 … 式(2-12)
上 記 、式(2-11)は、転位 の方位 依 存性(転位 成 分 の違 い)を考慮 しない場 合 にお け る線 張力 を
用 い た議論 で あ る。 転位 の方位 依 存性 を考 慮 した議 論 につ いて は、2.8節 にて 考察す る
こ と とす る。 また式(2-10)によ って、Foremanらはオ ロワン機 構 時 にお け る臨界せ ん 断応
力 を算 出す る式 を求 めてい るが 、 これ は式(2-8)に示 され て い る よ うに、 オ ロ ワン機 構 時 に
お ける障害 物 強度 が1か ら0.8に変化 して い る。 これ につ いて は、図2.5および 図2.6にて
応 力 の最大値 が0.8であ るこ とか らも分 か るよ うに、Foremanらに よる計算機 シ ミュ レー
シ ョンで は、 障害物 強度 の最 大値 は0.8であ る こ とを表 してい る[11,12]。
口穿`
{騨 一 ・・
図2.5転 位 線 の平均 移動 距離:x(bar)と臨界せ ん断応 力 の 関係[5,8,9]
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図2.6粒 子 が不規 則 に分布 したす べ り面上 を転位 が運動 す るた めの応 力 と粒 子 の 強度
の 関係(波線:正 方近似 での値 、一点 鎖線:Friedelの計 算機 シ ミュ レー シ ョン結 果 、実
線:Foremanの計算機 シ ミュ レー シ ョン結 果)[5,8,9】
(2)多結晶体の降伏応力 と臨界せん断応力の関係[5・13]
式(2-11)のよ うな転位の線張カモデル を仮定 した粒子硬化モデルによる臨界せん断応力
の増加 を、巨視 的な引張試験か ら得 られ る多結品体の降伏応力 と比較す る場合、変換定数:
Mが 必要 となる。一軸 引張試験 による降伏応力 と臨界せん断応力の関係 は以下のよ うに し
て導かれる。一般 的に対称性 のよい結品では同 じ種類のすべ り系は多数あるが、塑性変形
の初期 に活動す るすべ り系は一種類である。 これは、ある引張応力の下で各々のすべ り系
に働 くせん断応力が異なるか らである。図2.7において、すべ り面の法線 と引張軸の成す角
度 をφ 、すべ り方向 と引張軸の成す角度を λとし、引張応力 を σとすると、すべ り面に平
行ですべ り方向に作用す るせん断応力 τは次式のよ うに表 される。
τ=σcosλcosφ … 式(2-13)
ここでCOSλCOSφをそのすべ り系のシュミッ ト因子 といい、実際にすべ りの起 こるすべ り系
は、一般的にシュミッ ト因子が大 きなすべ り系であるとされている。
多結晶体の変形では、集合組織 を形成 している場合を除いて各結晶粒の結晶方位 は不規
則 に分布 している。従って、多結晶体 にて材料の降伏が起 こる場合は、変形に有利 な方 向
の結晶粒 がまず降伏 し、それか ら次第 に降伏す る結晶粒 の数が増 えてい く。そ うす ること
で、引張試験機な どでの試験 を行 っている場合 に、ある時点で試験機が試験片 の塑性変形
を検 出できるよ うになる。多結晶の降伏応力 と単結晶の臨界せん断応力にっいては、厳密
には互いを比較するのは困難であるとされているが、両者の関係 を求める試みは行 われ て
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い る。Taylorは多結 晶 の構 造材料 にて、 多重す べ りを起 こす と仮 定 した場合 、 それ ぞれ の
結 晶粒 にお ける平均 の シ ュ ミ ッ ト因子 を求 めて、式(2-14)のよ うな関係 式 を導 いて い る[14,15]。
σ,(/フ01y6κソε'α1)-M・ 、 … 式(2-14)
こ こで σy(p。lycry,t。1)は多結 晶 体 にお け る降伏 応 力 であ り、τsは単結 晶 の臨界せ ん 断応 力 であ
る。 またMは テイ ラー因子 とよばれ 、Taylorらに よ る とテイ ラー 因子 は3.06と見積 られ
てい る。 また このテ イ ラー 因子 につ いて は、FCC金 属 、お よびBCC金 属 のいず れ の場合
にお いて も、3.06を用 いた ほ うが無難 で あ る と結論 付 け られ て い る[13】。
図2.7引 張応力下でのすべ り面 とすべ り方 向の関係
(3)障害物間隔 と体積数密度の関係[5・16]
粒子硬化の評価 を行 う上では、障害物間隔の値を高精度に求めることが必要であ り、障
害物は三次元的にランダムに配列 しているので数密度 と密接 な関係がある。転位線 は通常、
ある特定のすべ り面上をすべ るので、粒子 の抵抗は特定のすべ り面上での粒子 の分散状態
か ら求 められる必要がある。粒子の体積数密度をNv、粒子の直径 をdと す ると、粒子が単
位体積 あた りにNv個 あ り、これを任意の面で切断す るとき、その面に直径dの 粒子が存在
す ると仮定すると、任意の転位線が粒子 をせ ん断す る確率は、d几である。これは直径dの
ものが単位体積 あた りにNv個存在 してい るため、転位線が障害物 をせん断す る際のせん断
面上の単位面積(面密度):Nsは、次式 により与えられ る。
1V3=詔Vグ … 式(2-15)
式(2-15)は、正 方配 列近似 での 障害物 間 隔:Loを用い て 以下 の式 に書 き換 え る こ とがで き る。
1
2=読V7五
〇
… 式(2-16)
厳密 には障害物間隔は、転位線上 にある2つ の粒子について、それぞれ の表面か ら表面ま
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での距離で定義 され る。 しか し式(2-16)にお ける障害物間隔は、粒子の中心か ら隣の粒子 の
中心までの距離であ り、粒子 間の中心距離 とされてい る。 したがって、厳密には、障害物
間隔:Loから粒子の直径 を差 し引いた値が障害物間隔 となる。 しか しなが ら、本研究では
障害物は大 きくて も数nmオ ーダーの ものを取 り扱 うのに対 し、障害物 間隔は数百nmオ
ーダー と誤差が十分 に小 さい。
本研究においては、実験の特性上、粒子 の表面か ら表面までの距離 を求めることは困難
であるため、障害物間隔は粒子の中心間の距離 として扱 うことにす る。
転位線/
丁忍
図2.8障 害物間隔 と体積数密度 の関係
2.2.3運 動転位 の挙動 について
本研究においては、通常のTEM観 察では観察困難な微小なサイズの照射欠陥(析出物や
キャビティ)を対象 としてお り、この研 究にTEM内 引張 『その場』観察を用い る理 由には
以下の2つ がある。1つ 目は、運動転位 を障害物検 出のためのプローブ として利用 し、その
運動転位 の張 り出 し形状か ら障害物 となる照射欠陥を検 出す ることである。2つ 目は、検 出
された照射欠陥と運動転位 の相互作用機構 を考察 し、障害物強度や障害物 間隔などから巨
視的パ ラメータである機械 的特性 などを調べ ることがある。しか し、TEM内引張 『その場』
観察法 を用いた実験では、照射欠陥 と運動転位の相互作用以外に、交差すべ りや、それ に
伴 う転位 の増殖、デブ リの発生な どが確認 されてお り、また本研究においても観察 された。
これ らはTEM内 引張 『その場』観察 によ り得 られたデータ解析 をす る上で紛 らわ しく、測
定誤差 になる可能性がある。従って、交差すべ りなどの運動転位の挙動について も理解 し、
運動転位 と障害物 との相互作用 と区別することが重要である。従 って、本節では転位の交
差すべ りな どについての原理 について述べ る。
(1)転位の さま ざまな運動 とジ ョグお よびキンク
1)交差すべ りと上昇運動[2]
幾何学的には、らせん転位 に対 しては転位線 を含む面はすべてすべ り面 となる。図2.9に
示す ように、らせん転位 はすべ り面 を変 えてすべ ることがある。これを交差すべ りとい う。
刃状転位 もしくは混合転位 ではすべ り面は一義的に定まってい る。 これ らの非 らせ ん転位
がすべ り面に対 して直角方向に動 く場合、これ を上昇運動 とい う。図2.10にその様子を示
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す。 ここで下の凸印の上の黒い原子列すなわち割 り込み原子面の先端 の原子列がな くなれ
ば、転位 は1原 子面だけ上のすべ り面に移る。 これを繰 り返せ ば転位はすべ り面に垂直に
運動す る。上昇運動 においては原子の1原 子 間距離以上の移動(これを原子 の長距離運動 と
い う)を必要 とする。
2)ジ ョグ とキンク
上昇運動では、割 り込み原子面の先端の原子列がな くなった り付け加わった りする。一
般 には、原子は一つずつ出入 りす る。図2.11は、割 り込み原子面の先端の原子列の半分が
なくなった様子 を示す。刃状転位が折れ曲がって、1原子問距離のステ ップができてい る。
この ように転位がすべ り面に直角 に折れ曲がっている部分をジ ョグとい う。ジ ョグのとこ
ろで原子の出入 りがある とジ ョグが移動 し、割 り込み原子面の収縮 もしくは成長が起 こっ
て、転位 は上昇運動する。た とえば、この図でA原 子が遠 くへ移動 していけばジ ョグは右
に動 く。 さらに隣のB原 子が動けばジ ョグはさらに右 に動 く。 こ うしてジ ョグが転位の端
か ら端まで動けばジ ョグは さらに右に動 く。 ときには数原子問距離 もしくはそれ以上の高
さのジ ョグができる。 これをスーパー ジ ョグとい う。ジ ョグもスーパージ ョグも転位の一
部であるか ら、バーガースベ ク トルを持っている。 ジ ョグの部分 とバーガースベク トル と
が直角であると、その転位 は刃状転位 となる。 また転位がすべ り面上で1原 子間距離の大
きさで折れ 曲がっていれば、これをキンクとい う。2原子間距離の大 きさのキンクをダブル
キンクとい う。
3)転位 の切 り合いによるジ ョグお よびキンクの形成
ジョグは割 り込み原子面の先端で、原子 の出入 りによって作 られ るだけではない。運動
す る転位 同士の切 り合いで も作 られる。また切 り合いによって、ジ ョグ以外にキンクも作
られ る。一言で言えば、2本の転位 が切 り合 うと、それぞれの転位 に相手の転位 のバーガー
スベク トルに等 しいジョグまたはキンクが作 られ る。図2.12～図2.15にい くつかの例 を示
す。
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B図2.9ら せ ん転 位 の交 差すべ り[2]
図2.10刃 状転位 の上昇 運動[2]
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キンク
図2.12刃 状 転位 同 士 の
切 りあい(その1)[2]
(a)切りあい前
(b)切りあい後
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図2.13刃 状 転位 同士 の
切 りあい(その2)[2]
(a)切りあい前
(b)切りあい後
図2.14刃 状転 位 と らせ ん転
位 の切 りあい[2]
(a)切りあい前
(b)切りあい後
㌔
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図2.15ら せ ん転 位 同士
の 切 りあ い と点 欠 陥 列 の
形 成[2】
(a)切りあい 前
(b)切りあい後
(2)二 重 交差 すべ りとギル マ ンー ジ ョンス トン機 構[2】
ギル マ ンー ジ ョンス トン機 構 とは、二重 交差 すべ りの一部 で あ る。 図2.16では 、 らせ ん
転位ABの 一 部 が交差 すべ りを して斜 めのす べ り面 に移 り、 さ らに も う一度A"B"の位 置 で
交 差す べ りを して 、 も とのす べ り面 と平行 なす べ り面 に移 って い る とこ ろを示 してい る。
この機 構 を二重 交差 すべ りとい う。
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図2.17ら せん転位 の二重交差すべ りによる転
位源の形成 と転位双極子の形成[2]
こ こで転位A"A'、B"B'が、例 え ば他 の転位 との交差 な どの理 由で互 いに離 れ てい くよ うな
運 動 が妨 げ られ て い る とす る と、これ らは支 柱転位 と して働 き、図2.17の(a)～(c)に示す よ
うに上 のす べ り面 に移 った部 分A"B"はフ ラン クー リー ド源(以下 、FR源)として活動 でき る。
こ こでFR源 とは 、転 位 の増 殖機構 の一つ で あ り、図2.18に示 す よ うに支柱 転位 を持 った
点ABが の ってい るす べ り面 にせ ん断応 力 が働 く と、大 き さ τbのカ が転位ABに 直角 に働
いて い るか ら、転位ABは 円弧 状 に張 り出 し拡 が って図2.18(a)～(b)に示す よ うに閉 じたル
ー プ を形成 す る。 また 図2.18(d)では、GとHの 部 分 は転位 の符 号 が逆 であ るた め、バ ーガ
ー スベ ク トル の方 向が 同 じで も互 い に反対 方 向 に動 くた め、図2.18(e)のよ うに閉 じたル ー
プが で きる。 しか もルー プ とは別 に1本 の転位 線 が元 の位 置 に戻 って い く。 この運 動 を繰
り返せ ば 、いっ ま で も転位 ル ー プが生 まれ 続 け る こ とに な る。 この機 構 をFR源 とい う。
^丁同Br、A【3曲
{目)〔b)
〆》
乏ノqソ
ゆ
㍉
?
?
㌧
、 ???????????????????
?
」?
?
?
?
48
また図2.17(a)～(c)において、上のすべ り面 に移 った転位A"B"がFR源として活動できるた
め、新 しく作 られた転位 がまた同じことを繰 り返す と、FR源が次々 と作 られることになる。
すなわち1本 の転位線が動 くことで、FR源が数多 く作 られ、転位 の増殖が効率良く行われ
る。 この機構 をギルマンージ ョンス トン機構 と呼ぶ。 この機構が転位源 として有効 に作用
す るためには、図2.17(c)、(d)に示 した平行なすべ り面の間隔hが 十分に大きくなければな
らない。も しもhが 小 さい と、図2.17(d)のよ うに上下のすべ り面上を動 く異符号の転位 が
すれ違 うことができず、転位 の双極子が残 って しまい、転位源 としては作用 しないためで
ある。また このhが 、h>0.06Lであるならば、転位の増殖機構が起 こる。BCC金属 におい
ては、変形時には らせん転位が主に発生す るので、二重交差すべ りは重要である。
2.3バ ナジウム、バナジウム合金
1.6節 にて、本研究ではBcc金 属であるバナジウム合金(v4Cr4Ti合金)と純バナジ
ウムを用いて、照射脆化機構の解明を行 うことは既 に述べた。そ こで本節 では、本研 究に
使用す るバナジウムの基本的特性、および、実際には高温環境下 における使用が予想 され
るため、高温環境下での強度や延性 を述べた後、バナジ ウム合金 において材料硬化の主原
因 となる固溶強化や析出硬化について説明す る。 また純バナジ ウム試料にて、バブルや ボ
イ ドな どのキャビティを発生 させ るためにヘ リウムイオン照射実験を行ったので、イオン
照射に関す る説明、お よび、イオ ン照射の際に微小試 験片 を用い る必要があるため、微小
試験片の必要性 について述べ ることにする。
2.3.1バ ナ ジ ウム
バナ ジ ウム は原子 番号23の 元 素 で、周期 表 第Va族 遷移 元 素 の一つ で あ る。特徴 と して、
結 品構 造 は同属 の ニオ ブや タ ンタル と同様 、BCC構 造 で あ るた め類 似 した性 質 を持 って お
り、高 融点 金属 で あ るが高融 点金 属 中で は最 も低 い温度 で あ る[17]。表2.1にはバナ ジ ウム
や ニ オブ 、 タン タル な ど高融 点金 属 の物理 的性 質 を示す 。 また 昔か ら合金 元 素 として、鉄
鋼 、銅 、チ タ ンな どに添加 され 、4.3～4.4K(-269.7～-269.6℃)で超 伝 導 を示 し、V3Ge、V3Si
な どの形 で超 伝 導材 料 と して重要 な役 割 を果 た して きてお り、 多岐 な能力 を持 ってい る金
属 で あ る[18]。
表2.1高 融 点金 属 の物理 的性 質例[17]
金属 融点[K]
密度[Mg!m3]
293K(20℃)
熱 伝 導率[W1(m・K)]
373K(100℃)
熱 膨 張 率[10'6K1]
296K(23℃)～
1273K(1000℃)
V 2108 6.0 31.0 10.9
Nb 2793 8.57 54.4 7.88
Ta 3263 16.6 59 6.96
Mo 2903 10.22 140 5.1
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バナジ ウムなどのVa族金属やチタンなどのIva族金属などは、炭素、水素、窒素、酸素
などの侵入型元素を多 く固溶す る。特 にバナジウムはその傾 向が強 くなっている。体心立
方晶金属にはDBTT現象がみ られ、ある温度 を境 に高温側では延性 を示 し、低温側では脆
性 を示す。図2.19にバナジ ウムのDBTTに及ぼす炭素、窒素、酸素の影響 を示す。これ を
見 るとバナジ ウムは窒素、酸素を多 く固溶す ることがわか る。そのため、室温付近の強度
は高 くなるが、延性は低下 して しま う。 これ より多量の侵入型元素の固溶 は、強化 とい う
面では利点であるが、DBTTの上昇 とい う面では極力抑 えるべきものである。またバナジ
ウムは核融合炉材料 として研究開発 されてい るが、水素の同位体である トリチ ウムを使用
す るため、それ をよく透過 ・吸蔵 し、水素脆化 を起 こしやすい ことが欠点である。 この欠
点の軽減は大きな研究課題 になっている[18]。
2.3.2高 温における強度 と延性
バナ ジウムの室温 にお ける強 さや伸びを高融点金属で比較 したものを表2.2に示す。これ
を見 ると、高融点金属中において強度は高 く、伸び にっいても劣 ることはないことがいえ
る。またバナジウム合金の高温における引張特性を表2.3に示 し、SUS316鋼を参考 として
比較を行った。SUS316鋼はバナジ ウム合金 と共に高速増殖炉燃料被覆管 として研究開発 さ
れお り、バナジ ウム合金 はナ トリウムに対す る耐食性が よくなかったため、現在はSUS316
鋼が使用 されてい る。しか し表2.3の高温にお ける引張特性は、バナジウム合金 の方 がはる
かに優れていることがわかる。そこで、核融合炉材料 として必要 な高温機械特性や低放射
化特性 を持ってい るバナジ ウム合金の研究 開発が再び進 められてい る。現在では、本研究
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でも用いるよ うなクロムやチタンを添加 したバナジ ウム合金が開発 されてい るが、中性子
照射 による延性劣化な どの問題 があるため、課題が残 されてい る[17]。
表2.2高 融点金属の室温における機械的性質[17】
金属 引張強 さ[MPa] 耐力[MPa] 伸び[%] 比強度[MPa] 純度[%]
V 385 294 32 63.1 99.9
Nb 280 210 30 32.4 99.95
Ta 200 180 35 12.0 99.95
Mo 490 450 50 47.9 99.97
※比強度:引 張強 さ1比重であ り、単位質量 あた りの強 さ
表2.3バ ナ ジ ウム合金 の973K(700℃)にお ける引張 特性[17】
合金 引張強 さ[MPa] 耐力[MPa] 伸び[%]
V-20Ti 480 320 45
V-15Ti-7.5Cr 570 380 ■ 一 一 ■
Vanstar9 530 330 24
SUS316 350 140 42
2.3.3固 溶強化 と析 出硬化
固溶強化 とは、結晶中に合金元素や不純物元素が固溶す ることによりもた らされる強度
である。固溶強化 には、格子 問歪みによ り転位 を移動 させに くくす る方法や、軽元素によ
るコッ トレル効果によ り転位 を移動 させに くくする方法、科学的相互作用 による固着、規
則格子 による移動抵抗な どがある[19】。
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図2.20固 溶 強 化[19]
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析 出硬化 には、格子中の侵入元素である炭素や窒素が炭窒化物 を析 出させて歪ませ るひ
ずみ時効 と、溶質元素が析 出す る時効硬化がある。ひずみ時効は格子 を歪 ませ ることによ
り転位の移動を妨げ、時効硬化は転位の移動を阻害す る析出物を作 ることで転位の移動 を
妨げるものである[20】。合金試料において、熱時効によ り発生 した析出物が硬化す る原因に
は、主 にこの現象が影響 してい る。
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図2.21
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2.3.4中 性子照射模擬 としてのイオン照射[21】
原子炉の炉心近傍構造材 における中性子損傷の評価は、軽水炉は もとよ り、核融合炉 な
どにおいて も長期使用に伴 う高経年化 に際 して、最 も重要な課題のひ とつである、炉心近
傍構造物の中性子照射による損傷 については、運転 中の原子炉 における検査 と必要 な部材
の交換等が基本的な対応 であるが、同時 に、合理的に検査やメンテナンス等 を行 うために
も、損傷現象の解 明と理解 が不可欠である。
軽水炉での中性子照射 による金属材料の損傷の解 明については、運転 中の原子炉 に装荷
された中性子照射を受けた試験試料の評価のほか、材料試験炉等で加速照射 された試料 の
評価等 が行 われているが、中性子照射 と照射試料の試 験は、利用できる試験炉が世界的に
も少な く、加 えて試験を行 うための認可手続 きや準備 に膨大な時間 と手間を要 し、さらに
照射 された試料が放射化 し、その試験 に特別 な施設 と技術 を要す る等、多 くの研究者 が広
く事象の解明を試み ることは非常に困難であるのが現状である。
一方 で、中性子照射に替わ る損傷研究の手法 として、イオ ン加速器 を用いた実験研 究が
従来か ら行 われている。加速器 によるイオ ン照射 は、試験研 究用原子炉 と比較 して施設 が
軽便であ り、我が国で もいくつかの施設が比較的容易に利用できること、照射環境 を精密
に設定 ・計測 ・制御できること、照射イオンのエネル ギーが1MeV!atom以下であれば試験
試料の放射化 を伴わない実験が可能であること等のメ リッ トによって、 これ までにも多 く
の試験研究が実施 されてきた。 しか しなが ら、材料 の中性子照射 による損傷現象は、イオ
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ン照射 による損傷現象 と異なる点が多い。
具体例 を挙 げると、まずイオン照射 の場合 は、損傷量の勾配 が形成 されることである。
ターゲ ッ トである試験試料 に入射 したイオ ンは、ほぼ一定の割合でエネルギー を失 ってい
くが、一方で試料中に生 じるは じき出 し効率は低エネル ギーサイ ドに ピークを持つため、
イオ ンが減速 されるほどは じき出 し損傷は起 こ りやす くなる。 この勾配が存在することか
ら、一定のフルエンスを与 えた ときの各深 さにおけるは じき出 し損傷量は、表面において
小 さく、深 さを増す につれて増加 し、イオ ンのエネルギー に応 じた深 さで最大値 を とるこ
とになる。図2.22には、SRIM-2008コー ドを用いた純バナ ジウムに対す る190keVのヘ リ
ウムイオン照射 シミュレーシ ョンを示す。図2.22に見 られ るよ うに、は じき出 し損傷は、
深 さ500nm近傍 にピークを持つ ことがわかる。従って、高エネル ギーの軽イオンを除いて
損傷厚 さが数pmし かないので、イオン照射材 を用いた機械特性試験はほ とん ど不可能な
のが現状である。
また、入射イオンが試料 中に蓄積す ることで発生する影響 についても注意が必要である。
照射によって注入 されたイオ ンは荷電粒子である為 に、ターゲ ッ トの中のある一定の深 さ
(飛程)を中心に して、概 ねガ ウス分布 に従って停止す る。入射粒子が合金 中の微量添加元素
である場合 は、照射 による合金組成の変化が生 じる。通常、合金 中に含まれ ない元素であ
って も注入 されたイオ ンは粒 界や空孔な どに偏析 し、バブルや析出物 を形成す るこ とが知
られてい る。 これ らは損傷以上に材料 の機械特性 に影響 を及ぼす可能性があるため、残留
ガスの評価は特 に重要である。
損傷過程 にも違いがある。 中性子照射 においてはカスケー ドによる損傷(局所 的な損傷)
が主であるのに対 して、イオン照射ではフレンケル対(均一な損傷)の形成が主である。また、
照射速度 の大 きい(～10'3dpa!s)イオ ン照射 と照射速度 の小 さい(～10'6dpa!s)中性子照射実
験の結果を比較す ると、同一のdpa値 で整理 した場合でも、イオン照射材 の方が損傷が大
き くなることが知 られている。 これは照射速度が大 きくなるとよ り多 くの点欠陥が作 り出
され るのに対 して、拡散速度が一定のままであることに原因があると報告 されている[22】。
上記 のよ うに、イオ ン照射 と中性子照射は入射粒子の性質の違いか ら、材料へ及 ぼす損
傷の過程や組織が大きく異 なってい る。イオン照射 と中性子照射が どの程度、類似 ・共通
しているかは、常に議論 の対象 となって きたが、現在でもイオン照射 の模擬 性 ・妥 当性 は
完全に解明 されていないのが現状であ り、それ らのことを踏まえて取 り扱 うことが必要で
ある。
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2.3.5微 小試験の必要性
微小試験片 による材料評価技術の発展は原子力分野に限った話ではな く他分野に対 して
も有用であるが、原子力分野においては特に重要な意味を持つ。中性子照射材に対 しては、
前述 した中性子照射 を利用 した試験 の困難 さに加 え、1度 の照射試験で炉内に設置できる
試験片には限 りがあるため、試験片が小型であるほ ど多 くの試料 を設置 し照射することが
可能 となる。 また、放射化 した試料は放射性廃棄物 として処分す る必要があるため、試験
片の小型化は コス トの削減 にも繋がる。
イオン照射材では試料 の放射化が起 こ らないが、イオンは荷電粒子であるため材料中の
原子 とのクーロン相互作用 によって、導入 された欠陥組織 は深 さ分布 を持ち、損傷組織 は
照射 した試料の表面か ら数 μm程 度の領域 に限定 され る。従来の材料試験では表層数 μm
の照射欠陥組織か ら機械 的性質を評価す ることは困難であ り、微小試験片を用いた評価 が
必須 となる。また本研究で用い るTEM内 引張 『その場』観察法 においても、TEM内 にて
組織観察 をしなが ら試料 を引っ張 る必要があるため、必然的に試料寸法は小 さいものが必
要 になってくる。
このよ うな微小試験片による材料評価技術の発展 は、中性子照射材 ・イオ ン照射材 どち
らにおいて も有用なものである。 しか し、従来の材料試験 との相関や 中性子照射模擬試験
としてイオ ン照射試験が適 当であるか どうかは完全 に明 らかにはなってお らず、上記の問
題点を考慮 した材料評価技術お よび損傷評価技術を発展 させてい く必要がある[21]。
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2.4装 置
TEM内 引張 『その場』観察にお ける主な装置の構成 は、TEM本 体 とその付属装置であ
るTEM内 引張ホルダーおよびCCDカ メラである。TEM内 引張 『その場』観察法には、
福井大学総合研究支援セ ンターに設置 されているJEOL製JEM-2100TMを使用 した。加
速電圧は200kV、試験温度は室温である。またTEM内 引張ホル ダーにおいては、JEOL
製EM-ZO1297T(図2.23)を使用 した。 ホル ダーの仕様を表2.4に示す。本研究で用いたホ
ル ダーはサイ ドエン トリー方式であ り、試料挿入後、鏡筒の外側 にある部分 に設置 され た
モー ター により片側引張 り形式で試料 に荷重を負荷す る構造 となってい る。そのため構造
上、2軸傾斜機能を持 たせ ることが困難であるため、単軸傾斜 となっている。このよ うな傾
斜機構 の制約 は、本研究でも 『その場』観 察によ り得 られた転位像のすべ り系 を考慮す る
場合 に大きな障害 となる。すなわち、通常、すべ り系の判断を行 うのに用い られ る89わ 解
析 は困難であった ことか ら、本研究では運動転位 の挙動な どを加味 してすべ り系の解析 を
行 った。解析方法の詳細は、2.7節 にて述べ る。またJEOL製EM-ZO1297Tの最大荷
重は、0.5kgfと小 さく、降伏応力 の大きい試料を扱 う場合 は、断面積 を小 さくする必要が
あるなどの制約 がある。例 えば、500MPaの降伏応力 を持つ試料では単純計算する と断面
積 を0.01mm2以下に しなければな らない。また動画の保存には、CCDカメラによ り得 られ
たデジタル画像 をパー ソナル コンピュー ターに取 り込みデ ジタル録画 した。サ ンプ リング
レー トは200フ レーム1秒であ り、記録画像の画素数は518pixel×518pixelである。
表2.4TEM内 引張 ホル ダー の仕様
JEOL製EM-ZO1297T
形式 サイ ドエ ン トリー方 式
傾斜機構 単軸傾斜
引張方式 モー ター駆動 による片側 引張
最大引張荷重 0.5kgf
引張速度 0.05～0.5pm!sec,連続 可 変
最大引張量 2mm以 下
試験温度 室温
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図2.23TEM内 引張ホル ダー(概略 図)
2.5試 料作製 方 法
2.5.1バ ナ ジ ウム合金 で の試料 作製
V4Cr-4Ti合金 には4wt%の ク ロム とチ タ ンを含 んで い るた め、熱 時効 に よ り材 料硬化 の
原 因 とな るTi(OCN)析出物 が発生 す る と報 告[23,24]され てい る。従 って、本 研 究 では運動 転
位 の 障害物 をTi(OCN)析出物 を対 象 に して、TEM内 引張試料 に熱 時効 材 を用 い た実験 を行
った。V4Cr-4Ti合金 の組 成表 を表2.5に示す 。またV4Cr-4Ti合金 の試料 作製 手順 を図2.24
の左 側 に示 す。
表2.5V4Cr-4Ti合 金(NIFS-Heat2)の組 成 表(wt%)[25]
V Cr Ti C N 0
Ba1 4.02 3.98 0.0069 0.0122 0.0148
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図2.24試料作製手順
(1)試料形状の機械加工、溶体化処理、お よび表面研磨
試料作製方法では、まずV4Cr-4Ti合金に冷間圧延 を施 し、0.2mmのシー トにした後、
TEM内 にて引張試験 を行 うため、11.5mm×2.5mmの形状に機械加工にて作製 した。次に
11.5mm×2.5mmの寸法に試料へ機械加工を施 した後、試料をタンタル箔、ジル コニ ウム箔
の順に包み、真空炉 中にて溶体化処理 を行った。 ジル コニウム箔は熱処理中の残留ガス と
試料が反応す るのを防 ぐ役割があ り、タンタル箔は試料 にジル コニ ウム箔が付着す るのを
防ぐ役割がある。箔 に包んだ試料は真空炉(いす ゴ製作所FR-50)の中に挿入 し、真空引き
を行 った後に溶体化処理 を行 った。溶体化処理 中の真空度は約5.0×10'4Paで行い、熱処理
温度を1100℃×8hrにて行った。 ここで、溶体化処理を行った試料 を溶体化処理材 と呼ぶ
こ ととす る。 また溶体化処理後 、アセ トンで超音波洗浄 を行い、試料表面を鏡面状態にす
るため、硫酸メタノール(硫酸:メ タノール=1:4の 割合)研磨液を用いて電解研磨 を行 っ
た。電解研磨の条件は、電流1.OA、電圧15Vである。
(2)熱 時効処 理
溶 体 化処 理 、お よび表 面研 磨 を行 ったV4Cr4Ti合 金 に析 出物 を発 生 させ るため 、真 空
炉 を用 い 、真 空 炉 中 にて熱 時効処 理 を行 った。 熱 時効 中 の真 空度 は約5.0×10'4Paにて行 っ
た。一般 的にV4Cr-4Ti合金 にお い ては 、溶 体 化処 理 のた めに行 う1100℃×1hrの熱 処理 の
呼称 を 「SA」、「SA」の溶体 化処 理後 に600℃×20hrの熱 時効 処理 を加 えた もの を 「SAA」と呼
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ん で い る[23,24]。実 際 の ブ ラ ンケ ッ トに 要求 され る温 度 条 件 は600～800℃で あ るた め、
「SAA」は実 使用 温 度 を想 定 した条 件 で あ り、本 実験 で は 「SAA」の条 件 に類似 した条 件 に て
熱 時効 処理 を行 うこと と した。具体 的 な熱 時効条 件 を表2.6に示す 。また併せ て、複 数 の異
な るサイ ズ の析 出物 を発 生 させ 、障 害物 強度 な どに、 どの よ うなサ イズ 依存 性 が表 れ るか
を調 べ るため に、複 数 の熱 時効条 件 にて試 料作 製 を行 った。
こ こ で1000℃ ×1hr+600℃×20hrの熱 時効 処 理 を施 した試 料 を試 料(600℃×20hr)、
1000℃×1hr+800℃×20hrの熱 時 効 処 理 を施 した 試 料 を試 料(800℃×20hr)、1000℃
×1hr+1100℃×3hrの熱 時効 処理 を施 した試料 を試 料(1100℃×3hr)と呼ぶ こ ととす る。
表2.6熱 時 効条件(v4Cr4Ti合金)
略称 熱時効条件
溶体化処理材 ■ 一 一 ■
試 料(600℃×20hr) 1000°C×1hr十600°C×20hr
試 料(800℃×20hr) 1000°C×1hr十800°C×20hr
試 料(1100℃×3hr) 1000°C×1hr十1100℃×3hr
(3)TEM観 察 用 の薄片 化試 料 作製
TEMで 試 料 を観 察 す るた め には、観 察部位 の厚 さを100nm以 下にす る必 要 が ある。 そ
こでStruers社製Tenupo1-3を用 い て、図2.25(a)、(b)に示 す よ うな形状 に、ツイ ンジ ェ ッ
ト電解 研 磨 に よ り薄 片化 を行 っ た。 研 磨 液 に は電解研 磨 を行 った とき と同様 に硫 酸 メ タノ
ー ル(1:4の割合)を使 用 した。テ ヌポ ール の条件 は電圧15V、電流2.5A、Photosensitivity
をMAXが10の 中で9.1、FlowrateをMAXが10の中で4を 選 択 した。 また試料 薄 片部
分 をで き るだ け平 らにす るた め 、低温 にて 薄片化 作 業 を行 った。 具 体的 に は、低 温 チ ラー
をテ ヌ ポール に接続 し、冷 却液 を循 環 させ るこ とで、 テヌ ポ ール を行 う際 の研 磨液 の 温度
を一15℃に し薄 片化 を行 った。
(a)
図2.25観察部位の薄片化:(a)薄片化処理前、(b)薄片化処理後
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2.5.2純 バナ ジ ウム で の試 料作 製
1.6節 で も述 べた が、キ ャ ビテ ィ との相 互作 用 にお いて はBCC金 属 で あ る純 バナ ジ ウ
ム(99.8wt%)を用い て調 べ る こ とと した。具 体的 に はキ ャ ビテ ィを発 生 させ るた め、イ オ ン
加 速器 を用 い、 ヘ リ ウムイ オ ン照射 を行 った。 純バ ナ ジ ウムを用 い た試 料作 製 手順 を、 図
2.24の右 側 に示 す。
(1)試料形状の機械加工、溶体化処理、お よび表面研磨
純バナジウムに冷問圧延 を施 し0.2mmのシー トに した後、TEM内 にて引張試験を行 う
ために、11.5mm×2.5mmの形状へ機械加工にて作製 した。また純バナジウムの溶体化処理、
お よび電解研磨な どの条件 は、2.5.1節(1)項 にて記載 されてい る内容 と同 じ条件
にて行 った。 ここで純バナ ジウムに溶体化処理 を施 した試料を、溶体化処理材 と呼ぶ こと
とする。
(2)照射実験、お よび追加熱処理
イオン照射 によって金属 中に注入 されたイオ ンは、粒界や空孔な どに偏析す るこ とで、
キャビテ ィ(バブル、ボイ ドな ど)を発生す る。 また微小硬 さ試験 にて、キャ ビテ ィ(ヘリウ
ムバブル、ボイ ド)の発生に伴 う、材料の硬化が認め られている[22]。本実験では、純バナジ
ウム試料 にキャビティを発生 させ るため、ヘ リウムイオンのイオ ン照射実験 を若狭湾エネ
ル ギー研究センターの200kVマイクロ波イオ ン源イオ ン注入装置を用いて行った。本装置
では、ボンベか ら導入 されたガスをマイ クロ波 を用いて電離 し、引き出 した後、分析電磁
石でイオ ン種 を分別 し、加速管で加速す る仕組みを持つ。本研究 においては、試験温度 と
照射 時間のパラメー タを変化 させ、照射実験を行った。表2.7にヘ リウムイオ ンの照射条件
を示す。またヘ リウムイオン照射後、数種類のサイズにて実験 を行 うため、溶体化処理 を
施 した真空炉にて追加熱処理 をす ることによ り、サイズ調整を行った。表2.8には、追加熱
処理の条件一覧 を示す。
ここでヘ リウムイ オンを0.2dpa照射 したものを照射材(0.2dpa)、ヘ リウムイオ ンを
0.2dpa照射 した後、1100℃×2hrの熱処理 を加 えたものを照射後熱処理材(0.2dpa+1100℃)、
ヘ リウムイオンを0.4dpa照射 した後、1100℃×2hrの熱処理 を加 えたものを照射後熱処理
材(0.4dpa+1100℃)と呼ぶ こ とす る。
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表2.7He+イ オ ン照射 条件
略称
電子 ボル ト 電流 温度[℃]時 間[
s]
[keV][pA]
照射損傷量
[dpa]
溶体化処理材 一 ■ 一 一 一 一 一 一 一 ■ 一 一 一 ■ 一 一 一 一 一 一
照射材(0.2dpa) 190560050 0.2
照 射後 熱処 理材
(0.2dpa+1100℃)
190560050 0.2
照 射後熱 処 理材
(0.4dpa+1100℃)
19010600280 0.4
表2.8追 加熱処理条件
略称 条件
溶体化処理材 ■ 一 ■ ■
照射材(0.2dpa) ■ 一 一 ■
照射+熱 処 理材
(0.2dpa+1100℃)
1100℃×2hr
照射+熱 処 理材
(0.4dpa+1100℃)
1100℃×2hr
(3)TEM観 察 用 の薄片 化試 料 作製
イ オ ン照 射 を施 した試 料 にお け るTEM試 料 作製 で は、2.3.4節 にて述 べ た よ うに、
損 傷領 域 が試 料 表面 か ら500nm程度 であ るた め、Tenupo1-3のツイ ン ジェ ッ ト電解 研磨 で
は損傷領 域 も研 磨 して しま うこ とにな り、TEMに よっ て、キ ャ ビテ ィを観 察 す る こ とが で
きな い。 そ こで図2.26(a)～(d)に示 す よ うに、Tenupol-3を用い 、 ツイ ンジ ェ ッ ト電解研 磨
に よっ て試 料 板 厚 の一 部研 磨 した後 、イ オ ン照射 を施 し、そ の後 、 キ ャ ビテ ィ発 生領 域 を
試 料表 面 に出す た め に、電解 研磨 にて表 面研 磨 を行 った後 、試 料 の片 面 に絶 縁 物 を被 覆 し、
も う片方 の 面 のみ研 磨 を行 う背 面研 磨 法 を用 い て 、薄 片化 を行 った。 研 磨液 、研 磨 条件 に
つ い ては 、V4Cr-4Ti合金 と同 じ硫 酸 メ タ ノール(1:4の割合)を用 い、電 流1.OA、電圧15V
の条件 で行 っ た。
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図2.26観察部位の薄片化:(a)薄片化処理前、(b)薄片化処理後
2.6観 察
2.6.1TEM観 察
試料の挿入は通常のTEM観 察の場合 とほとん ど変わ らないが、試料形状がTEMデ ィ
スクに比べて大 きい分、試料の薄片化部分 にクラックな どが入って しま うこともあるので、
衝撃な どをできるだけ与えないよ うにす るな ど、慎重に取 り扱い を行 った。 また試料には
薄片化のために単孔が空 けられていることか ら、予め、試料の穴形状の観察 を行 っておき、
応力が集 中 しそ うな場所(運動転位 が観察 されそ うな場所)の予想を、試料 を引っ張る前の段
階で行 った。その後、転位が運動 を開始す るのに十分な荷重を加 えると、転位 は観察視野
を変えてまもなく活発に運動 し、同一の視野で観察 を続 けると次第に運動 をしなくなった。
また この運動転位 の挙動に関す る傾 向は、 ビーム強度 を大 きくす る程、大き くなった。従
って、この電子線 ビームによ り運動転位が活発化す る挙動 は、観察領域での電子線の照射
によ り試料温度の上昇が関与 し、活発化 してい るものと考 えられ る。試料温度の上昇が転
位運動 に関与す る理 由は、運動転位 と障害物の相互作用機構 を考慮す る上で重要である。
これについてはNogiwaらによって、具体的な考察がなされている。Nogiwa[5]らによって
考察 されている理由の一っ に、転位 の熱振動 による熱活性化過程が促進 したことが挙げ ら
れてお り、熱活性化過程 の促進 によ り、運動転位 に対する障害物強度や不純物や固溶原子
による粘性抵抗が低下 したことが考え られてい る。 またも う一っの理 由には、熱応力の関
与 などが考え られてお り、電子線照射 による試料の温度上昇は、特別 な観察条件 下では数
十℃程度であ り、 しば しば加熱装置の代用 として用い られ ることもあるが、通常の操作条
件下では10℃以下程度であろ うと考え られてい る[26]。本実験か ら、これ らの原 因を特定す
ることはできないが、上記 内容 を考慮 して も、電子 ビームによる温度上昇は極 めて小 さい
ものであると考 えられ、電子線照射 によ り転位線 が熱活性化 され る前に既 に転位 が障害物
を乗 り越 える寸前の応力状態であった と考え られることよ り、電子 ビームが転位 の臨界張
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り出し角 に与える影響はほ とん ど無視で きると考え られる。従 って、電子線 ビームが運動
転位 に与 える影響については、無視す ることに した。む しろ、電子 ビームが運動転位 に与
えるこのよ うな影響 は、視野 を変 えるこ とによって、 より多 くの運動転位 を観 察できると
い う利点があった。
実際の観察 においては、転位 が運動 を始めた後の観 察は引張変形を止めて行った。理 由
としては、運動転位が進行す ると二次すべ り系が運動 を始 めて しま うことによ り、転位 同
士の相互作用が盛んにな り、障害物 と運動転位 との純粋 な相互作用を観察す ることが困難
になるか らである。また変形が進行す ることによ り、応力が集 中す る単孔の縁部分で クラ
ックの形成 が確認 され、それ と同時に運動転位 の発生が観察 された。 しか し、それ と同時
にクラック部周辺でひずみが大きくな り、ベ ン ドコンターの形成が確認 された。 このベ ン
ドコンターの形成によってもまた、試料 に曲が りが発生す るため、純粋な運動転位の観察
が困難 にな る。従って、観察においては試料の変形が初期の段階で極力行 うよ うに し、変
形が進行 した り、ベ ン ドコンターが発生 していない箇所 にて観察 を行 うように した。
また明視野像 よ り暗視野像のほ うが、転位線がシャープに観察できることが知 られてい
るが、本実験ではCCDカ メラの分解能の影響な どにより、暗視野では、運動転位 の観察、
な らび に障害物の観察が困難であった。従 って、運動転位の観察は、明視野像にて行 った。
2.6.2『 その場』観察か ら得 られた動画か らの静止画の抽 出
TEM内 引張 『その場』観察により得 られた動画は、パー ソナル コンピューターに取 り込
み画像編集 ソフ トと用いて動画か ら静止画抽出を行い、作図ソフ トを用いて解析を行った。
また運動転位 の挙動解析 においては、転位 が障害物 を乗 り越 える過程 を経るた め、運動転
位が障害物を乗 り越 える直前の張 り出 し角を測定す ることとした。その際のサ ンプル画像
を図2.27に示す。図2.27の(a)の画像では、転位線 が矢印の部分にて障害物によ り、張 り
出 しているのが確認でき、(b)の画像では、運動転位 が障害物を乗 り越えているのが分 かる。
図2.27運動転位 が障害物 と相互作用 を起 こしているサンプル画像
2.7す べ り系の決定方法 の検討
TEMに より観察 され る像は電子 ビームの入射方向に対 して垂直な面に投影 されたもので
あ り、転位運動が起きている面はその面 と水平 とは限 らない(図2.28参照)。そのため、TEM
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内引張 『その場』観察法に より取得 した画像か ら考察を行 うためには画像 の補正を行 う必
要がある。具体的には図2.28のよ うに、電子 ビームの入射方向に垂直な面 とすべ り面のな
す角を θとした場合、観察 された転位像 を11cosθ倍に引き伸ばせば、すべ り面上の実際の
すべ り面 と一致 した転位像を得 ることができる。
またすべ り系の判断については、通常、8・わ解析によるのが一般 的かつ確実な方法であ
る。わは転位 のバーガースベ ク トル、gは逆格子ベ ク トルである。g・わ解析 とは、励起 され
る8を 変化 させ た複数の回折条件 で観察 を行い、8・炉0の 条件で転位 のコン トラス トが消
失するとい う転位 の消滅則 を利用 した解析方法である。 しか しなが ら、本実験で用いた引
張ホルダーは単軸傾斜 しかできないため、観察可能な方位 に制約があ り、89わ解析は困難
であった。そ こで、Nogiwa[5]らによって確立 されている、単軸傾斜のTEM内 引張ホルダ
ー を用いた場合の解析方法を元にすべ り系を決定す ることとした。
2.7.1す べ り方向の決定
Nogiwaらによるすべ り系の決定方法では、すべ り面は最 も原子が密 に存在 している結晶
面またはそれに近い面にな り、すべ り方向は例外な く最 も密 に原子が並んでいる方 向とな
ることが知 られていることか ら、BCC金属の主すべ り系である<1-11>{011}または{112}に
すべ り系を仮定 し、このよ うな仮定 されたすべ り系のグループか ら、転位形状、すべ り線
お よび シュ ミッ ト因子な どを考慮することにより、運動転位のすべ り系 を決定 した と報告
されている[5】。
具体的にはTEM内 引張 『その場』観察法によるすべ り方 向の決定には、運動転位 の形状
がほぼ例外な く、ある特定の方向に沿 って観察 され る方位依存性が確認 されてい るため、
転位形状の方位依存性の原因 として、下記の3つ を挙 げての検討が行われてい る。
1.弾性ひずみエネルギーの転位成分依存性
2.ら せん転位のパイエルス応力の温度依存性(BCC金属の場合)
3.運 動転位 の障害物の抵抗力の転位成分依存性
上記、1項 における弾性ひずみエネルギーでは、式(2-1)および式(2-2)で示 したよ うに、
結晶方位依存性 を持つ ことが示 されてお り、転位の線張力は弾性ひずみエネル ギーに依存
す ることか ら、転位ループ(プリズマテ ィック転位ループではない)は転位成分に依存 し、ら
せん転位 の方向に伸びることが知 られている[27】。 また2項 のみに言えることであるが、 ら
せん転位 に対す るパイエルス応力 は温度依存性 を持 ち、低温ほど大き くなることが知 られ
てい る。 この場合、材料の変形は らせん転位 に律東 され るため、低温変形では らせ ん転位
が並んだ組織が観察 され ると報告 されている[28・29]。また3項 については、障害物 と反応す
る転位成分が異な る場合、抵抗力の大 きい転位成分の場合ではすべ り運動が遅れ ることが
考 えられる。従 って、必然的に抵抗力の大 きい転位成分 のみが取 り残 されて観察 され るこ
とが考 えられる。
また転位形状の方位依存性 においては、図2.29の観察か ら判 断 して、転位線はすべ り方
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向に沿 っていると考 えられる。実際の観察像 と回折図形や菊池マ ップの解析な どか ら予め
観察 されている試料の方位依存性 を把握 しておけば、必然的に結晶方位 関係か ら考え うる
方向が割 り出 され、転位形状(バー ガースベク トル)を考慮すれ ば、すべ り系の判断を行 うこ
とが可能であると考 えられる(BCC金属 にお けるすべ り方 向は、<1-11>方向であることか ら、
対称性 を考慮す ると、合計 で4つ の方向か ら判断すれば良い)。また併せ て、図2.29の観察
像 にて判断 されたすべ り方向 と回折ベ ク トルについて、内積 をとってもゼロとはな らず 、
転位 の消滅則 に矛盾 しない との検証が行われていることか ら、転位形状の方位依存性 を考
慮することで、十分 に8・わ解析の役割 を果たす と判断す ることができる。
2.7.2す べ り面の決定
すべ り面の決定は、すべ り線お よび シュ ミッ ト因子を考慮 して行った。Nogiwa[5]らの
Fe-Cu合金における観察結果の図2.29では、右斜め下方向に伸びるコン トラス トが観察 さ
れてお り、この写真 にて観察 された線か ら以下の ことを提案 してい る。
1.観察 される運動転位の表面における端点の軌跡 に形成 され る。
2.観 察条件を変えると消滅す る。
3.試 料によ り、観察 される場合 とされない場合がある。
上記、1項 か ら図2.29にて観察 されてい るこれ らの線はすべ り線 であり、すべ り面はこ
れ らのすべ り線 を含むはずであるか ら、ステ レオ投影図上においてすべ り面は、すべ り線
の法線上にあるはずである。 また試料の断面形状その ものが楕円形で、試料を傾斜 させ て
観察 している場合 もあるので、試料表面は観察方向に対 して必ず しも垂直関係 にあるとは
限 らない ことか ら多少の誤差 はあるとは思われ るが、すべ り線 よりすべ り面のおおよその
判断をすることができる と考 えられる。従 って、すべ り線およびシュ ミッ ト因子によ り、
すべ り面を矛盾な く判断することができ、すべ り線、シュミッ ト因子、転位形状(バー ガー
スベク トル)を考慮 したすべ り系の決定方法は十分 に信頼できると考えられ る。
従って、本研究において もまた上記、2.7.1節 、お よび、本節 における議論 よ り、
シュミッ ト因子、お よびすべ り線の要素にて、すべ り系を決定す る手法は妥当であると判
断 し、このすべ り系の決定手法を用いて、すべ り系 を判断す ることとした。
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図2.28すべ り面上における実際の転
位形状 と観察 される転位像の関係[5]
1111
・:・Z=lll
図2.29Fe-0.15wt%Cuモデル合 金 にお けるTEM内 引 張 『そ の場 』観 察 か ら得 られ た転
位像(260℃中性 子照 射材)[5]。(gは回折 コン トラス ト、Zは 試 料 の観 察方位 。 転位像 の右 側
の矢 印は 、<111>方位 を紙 面 に投 影 したベ ク トル を示 した もの。赤線 は転位 線 の方位 と一致
す る<111>方向 で あ り、す べ り方 向 と判 断 され るベ ク トル を示 してい る。)
2.7.3入 射 ビーム方向の決定
TEMにおける入射 ビーム方 向は、回折斑点像の関係 か ら具体的に求 めることができるが、
TEM観察時に指数付 けの関係 から求め られ る指数 より入射 ビームの角度がずれることがあ
る。従って、高精度 に画像補正を行 うためには、入射 ビーム方向の確認 を回折斑点上にお
ける指数付 けにより行 う必要がある。
一般的に、回折斑点像 において光が強 く出てい る点は入射 ビーム方 向に対 して90°の条件
であり、各結晶構造における入射方向から、励起 され る回折斑点を割 り出す ことができる。
しか し、図2.30の点Aの よ うに、それ らの回折斑点以外 に励起 されてい る回折斑点が存在
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す る場合がある。 その点Aの よ うな回折斑点は、入射方向にズレがなければ、通常、励起
されない回折斑点である。
そ こでその入射方 向のズ レか ら発生す る回折斑点 と、入射方向か ら割 り出され る回折斑
点 との方程式を解 くことに より、入射 ビーム方向を決定 した。例えば、入射 ビーム方向を{x
yz}とする と、図2.30では点Aの 指数 は、卜611]であるため、点Bの[110]との方程式を解
くことにより入射方向のズ レがない場合には、[001]入射であった ものが、[1-17]の入射方
向になっていることが分かる。
図2.30回折斑点像(入射 ビーム方 向補正)
2.8線 張力モデルによる転位形状 についての考察[5・30]
前述の式(2-1)および式(2-2)で与えられ る弾性ひずみエネル ギーにおいては、結晶方位依
存性 を無視 したものである。弾性ひずみエネル ギー について、結晶方位依存性 を考慮 した
場合の転位形状お よび線張力 についての議論がDeWitやKoehlerらによってな され ている
ので、それ を以下に示す。
DeWitとKoehlerらは、界面エネルギーの研究において確立 したWulffの作図法 を用
いて、弾性ひずみエネルギーの結晶方位依存性 を考慮 した場合の転位形状お よび線張力 に
ついての考察を行 っている囲。具体的には、転位素片の端点に働 く2成 分のエネルギーが
最小 となるよ うな形状が安定形状 となるが、 この ような状態の転位形状 を作図す る方法 と
して確立 されたのがWulffの作図法であ り、その手順 は以下の通 りである。
まず、図2.31のよ うな青色で示 した転位素片の端点Aに 作用す るカ を考える。ここで転
位 に対 して平行お よび垂直成分のカをそれぞれ、FtおよびF。とす る。
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図2.31転 位 素片 の端 点Aの 模 式 図[5,30]
転位 の端点Aが 、Aに変化 した ときの転位の弾性エネルギー変化はEδxで表 され、その時
の仕事はFtδxで表 されることか ら、次式が成 り立っ。
呪=E … 式(2-17)
一 方 、長 さtの 転位 片 が角度 δθだ け回転 した場 合 の弾性 エネ ル ギー の変化 はE'tδ0であ り、
その ときの仕事 はF。δ0で表 され る こ とか ら、次 式 が成 り立っ。
罵=1ヲ'
… 式(2-18)
こ こで転位線 とバー ガー スベ ク トル のなす 角 を0と した とき、αニπ12+θとな る αを定 義
す る。次 に弾性 エネル ギーE(α)が半径 に比 例す るよ うにプ ロ ッ ト(図2.32中の 青点線)する。
これ をpolorplotとい う。 この各 点 におい て 、 曲率 中心 方 向(W-0)と は直角 方 向 に長 さ
E'(α)とな るよ うな線 を作 図す る。 これ にス ケール 因子 を考 慮す れ ば、平 衡状 態(全エネル ギ
ー が最 小 とな る)の転位 線形 状 が得 られ る。以 上 の作 図 を数 式化 す る と、 まずcを スケー ル
因子 と し、SWの 余接 関数 は次 式 の よ うに表 され る。
アーCEsinα=_cotα … 式(2-19)
κ一CEcOSα
式(2-19)を変 形す る と次式 が得 られ る。
アsinα+κCOSα=cE … 式(2-20)
また点Sで の座 標 はOW+WSに て表 す こ とがで き るので、x、yは 次式 の よ うに表 され る。
y-C(Esinα+E'C・Sα)
κ一c(Ec・Sα一E,sinα)
… 式(2-21)
式(2-21)をαにて微 分す る と、
の=・(E+E")C・Sα ・4α
改 一 一c(E+E")sinα・4α
… 式(2-22)
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こ こで、 曲率 半径 をpと す る と、楕 円の関係 か ら次式 を得 る。
⊥
ρ一陶+〔 新 一細 一ゴ … 式囲
従 って、Wulffの作 図法 に よれ ば、T央1rは一 定 で あ るこ とを保 障 し、c=11τ㌔ とす れ ば、
T*は転位 線 に垂 直方 向 に作 用す る張力 を表す こ とにな り、次 式 よ り導 かれ る。
7*=E+E"… 式(2-24)
ここで、T衷とTに ついて混乱がないよ うに定義す る。T雲は転位線 に対 して垂直方向に作用
す る力であ り、Tは転位線 の接線方向に作用す る力である。弾性ひずみエネルギーの方位依
存性 を考慮 しない場合は、E"ニ0であ り、T㌔E=Tとなるか ら、力の作用す る方向を厳密 に
区別す る必要はない。 しか しなが ら、弾性ひずみエネル ギーの方位依存性 を区別す る場合
の転位素片の端点に作用する力は、転位に対 して垂直成分の力Ftや水平成分の力Fnの合力
を考える必要がある。
?ー
図2.32Wulffconstructionによ る転位 形状 の 作図。(青点線 はE(α)のpolorplot、赤 点線
はWulff作図 法 に よ り得 られ る転 位形 状[5])
図2.33はNogiwaらに よって、Wulff作図法 に よ り作 図 され た純 鉄 にお け る転位 形 状 で
あ る。 弾性 ひず みエ ネル ギ ー には、式(2-1)および 式(2-2)を用 い、 また数 式 にお け る各 定数
は、剛 性率:μ=83GPa、 バー ガー スベ ク トル:b=0.248nm、ボア ソン比:γ=0.33、
ro=b=0.248、R=(平均 障害 物 間隔)剛00nmを 用 いて計 算 され た と報 告 され てい る。図2.33
か ら明 らかな よ うに、転位 形 状 はバー ガ ースベ ク トル の方 向で あ る らせ ん方 向 に伸 び てい
る こ とが確認 で き る。式(2-1)、式(2-2)で与 え られ る弾 性ひ ずみ エネ ル ギー にお いて 、 らせ
ん転位 の場 合 は θ=0、刃状 転位 の場合 は π12のときで あ る。従 って、楕 円の長軸 と短軸 の
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比:αscrew1α。dg,は次 式 で 与 え られ る。
～E〔 玉2〕
%E(o)
?
??
? … 式(2-25)
式(2-25)を用 い て、本研 究 に て使 用 してい る純バ ナ ジ ウム、 お よび、v4Cr4Ti合金 の場合
の比率 を算 出 してみ る と、純バ ナ ジ ウム 、V4Cr4Ti合金 のいず れ の場合 で も、 ッニ0.36で
あ るた め、αscrew1α。dg。ニ1.56とな る。
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図2.33Wulffの作 図法 によ る各 外部 応力 下 での純 鉄 の転位 形状(青字 は外部 応力 の値)[5]
2.9転 位 の臨界張 り出 し角 と障害物の抵抗力の測定方法について
運動転位の臨界張 り出 し角 の測定において もまた、障害物強度の評価 のために、Wulffの
作図法 による転位形状(以下、Wulffの楕円)を運動転位 に当てはめて、張 り出 し角を測定 し、
測定誤差を検討 している報告がなされている[5,31,32】。その場合、運動転位 にWulffの楕 円を
当てはめた場合 と、当てはめない場合 を比較す ると、Wulffの楕 円を当てはめたほ うが、測
定 に伴 う個人差 をかな り低減す ることができ、精度良 く測定できるとの報告がなされてい
る。 またWulffの楕 円を当てはめることで、実際の測定誤差の範囲は±2°程度、障害物強度
の値 においては、±0.015程度 にお さえることができると報告 されている[5]。
従って、本研究 においては上記知見 より、測定誤差をできるだけ少な くするために、Wulff
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の楕 円を運動転位 に当てはめて、障害物強度を測定す ることにした。
2.10機 械的特性試験
2.10.1ビ ッカース硬 さ試験
硬 さとは、他の物質を接触 させて変形 を加 えた ときにその物質や材料が示す抵抗の こと
である。定量的な評価のために種々の変形手法 と抵抗の表現方法が提案 されているが、最
も多 く用い られているのは押 し込み硬 さである。押 し込み硬 さでは、剛体 とみなせ る特定
の圧子 を試料 の表面に押 し込んだときに生 じる永久変形 の量 と押 し込み荷重 により硬 さを
定義 し、圧子 の形状な どによ り、幾つかの測定方法 に分類 され る。 ビッカース硬 さでは、
対面角:αが136°の四角錐 ダイヤモ ン ド圧子 を用いて測定す る。圧子 を一定荷重F[N]で試験
面 に押 し込み、生 じた永久 くぼみの表面積S[mm2]からFISによって硬 さを求 める。記号に
はHvを用いる。永久 くぼみの対角線 の長 さをd[mm]とす ると、表面積Sは 以下のよ うに
表 され る。
伍÷ 誓鰐 〕-1峠 … 畑)
測定には島津製作所製:HMV-1Tを用い、測定は安定 した台の上で行った。また電解研
磨 により、試料表面の加 工ひずみ層を除去 した平滑 な状態で試験 を行 った。測定に際 して
は、同一試料 内で も粒界お よび粒界近傍な ど局所的 と判断 され る場所 は避 けて測定 を行 っ
た。また圧子 を試料 に押 し込む と、圧痕ができる。 この圧痕近傍では、塑性変形 が起 こっ
てい るため、正確 な ビッカース硬 さを測定す ることができない。そ こで圧痕 と圧痕の間は
十分に間隔をお き、お互いの変形の影響が及 ばないよ うに配慮 した。試験条件 としては、
押 し込み荷重は490.3mN、保持時間は5秒間の条件で試験 を行 った。
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第3章v4Cr-4Ti合金による運動転位 と析出物 との相互作用に関する研究
3.1は じめに
バナジ ウム合金における硬化 ・脆化の原因の一つ に、材料の高温環境下での経年化に伴
うチタン微細析出物の発生が運動転位の障害 となることが挙 げられ る。実際には高温強度
と低温脆性のバ ランスを保つために、析出物発生による材料強化が 目的であるが、このよ
うな背景のもと、 これまでバナジウム合金 においては照射実験 とともに、比較的試料の準
備が簡単な熱 時効材 を用いた実験が行われてきた。 しか しなが ら、今 までの研究において
は機械的特性試験やTEM観 察な どが主であ り、硬化 メカニズムに関す る研究は皆無である
のが現状である。
そ こで本研究 においては、TEM内 引張 『その場』観察法 を用い ることにより、微細析 出
物の障害物強度 αを高精度 に得 ることができる特徴を活か して、V4Cr4Ti合金 に発生す る
チタン微細析出物の障害物強度を高精度に求め、またTEM内 引張 『その場』観察法から求
め られ る降伏応力 と機械的特性試験な どか らの降伏応力 との比較 を行い、これ らの関連性
を調べ ることに した。
3.2本 章の研究 目的
本章では、バナジウム合金 による析 出硬化メカニズムを定量的に理解す る(障害物強度 を
求 める)ために、ブランケ ッ ト候補材のV4Cr-4Ti合金 の熱時効材を用いた実験によ り、具
体的に以下の知見を得ることを目的 とした。
・運動転位 を律速す る転位成分について調べ る。
・Ti(OCN)析出物 のサイズ、数密度を変化 させた試料を作製 し、それぞれの場合の障害物強
度の定量的評価 を行 う。
・TEM内引張 『その場』観察法により得 られた障害物強度 ・間隔を用いて、Ti(OCN)析出
物の数密度および機械 的性質 などとの整合性を検証す る。
3.3実 験結 果
3.3.1TEM観 察 に よ るTi(ocN)析出物 のサ イズ 、数密 度 につ いて
図3.1(a)～(d)に、V4Cr-4Tiにて発 生 した析 出物 の暗視野 像 を示す 。暗視 野像 の場 合 で は、
白く見 える ものが析 出物 で あ る。図3.1(a)では 、溶 体化 処理 材 の暗視 野像 を示 す が、析 出物
は観 察 され な か った。ま た図3.1(b)には、熱 時効 処理 を施 した試 料(600℃×20hr)の暗視 野像
を示す 。図3.1(b)から明 らか な よ うに、試 料(600℃×20hr)では、微 細 な析 出物 が確 認 され た。
また試 料(800℃×20hr)の試 料 にお けるTEM観 察像 を図3.1(c)に示 す。 試料(800℃×20hr)
の場合 で は、図3.1(c)のよ うに試 料(600℃×20hr)では見 られ なか った100nmを 超 え る析 出
物 を数 ヵ所 で確認 され た。 また試 料(1100℃×3hr)の試料 にお け るTEM観 察 像 を図3.1(d)
に示す 。試 料(1100℃×3hr)では、試料(600℃×20hr)と似 た よ うな析 出物 が確認 され た。 ま
た試 料(600℃×20hr)、試料(800℃×20hr)、試 料(1100℃×3hr)にお いて 、TEM観 察像 に よ り
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撮影 された析 出物の数を測定 し、試料厚 さを100nmと仮定す ることで体積数密度の算出を
行 った。表3.1に析出物サイズ と体積数密度 との関係 を示す。試料(1100℃×3hr)において
は、熱時効温度が試料(600℃×20hr)に比べて大きいため、析 出物サイズが大き く、体積数
密度が小 さい値であることが分かる。また試料(800℃×20hr)においては、熱時効時間や熱
時効温度が試料(600℃×20hr)に比べていずれ も大きい ことより析 出物サイズが極端 に大き
く、また体積数密度の値 も極端に小 さいな ど、試料(600℃×20hr)とは大き く異なる析出物
が発生 した。
表3.1V4Cr-4Ti合金 に発生 した析 出物サイズ と体積数密度
熱時効条件 析 出物 サイ ズ:d(nm) 数 密 度:N(m・3)
溶体化処理材 一 一 一 一 一 一 一 一
試 料(600℃×20hr) 4 2.2×1022
試 料(800℃×20hr) 200 2.1×1019
試 料(1100℃×3hr) 5 1.8×1022
餓 ∴.,」
謙 轡 醸!
L鯉m
鐸「1ワ〒驕
一'こ1° 、、 リザ 鉱 隻 鴨 ぜ 轟 も
　
鰹 『灘 灘 欄 」・
襲.
糊 購 蓑1国
ロ
糞 潔 烹 ∴
薩 臨幽 響ロ ロ ロ
ロ 　 な
麟欝 ∵ ・
[些m
`
?
?
〜
??
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
??
?
? ?
?
?
?
」
?
?
?
?
? ???
?
?
、?
?
?
?
?
?
?
?
??
?
?
、
??
??
」
。?
?
」
??
??
?
〜
?
?
?
?
?
㌧
?
?
??
?
?
?
?
、
?
?
〜
?、?
?
?
↑
??
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
1(d)・
一層三
.
国 ・、1.'も
…
け 吃'・.・
臨 鼠.一
泌 醗蟻鱗懲
図3.1暗 視 野像(a)溶 体化 処理 材 、(b)試料(600℃×20hr)、(c)試料(800℃×20hr)、
(d)試料(1100℃×3hr)
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3.3.2観 察 され た析 出物 の性状 につ い て
V4Cr4Ti合金 にお い て発 生 す る析 出物 につ いて は、Zhengらに よって、Ti(OCN)と報告
され てい る[1】。 そ こで本 実験 にお い て観 察 され た析 出物 も同 じ性 状 の ものか を調 べ るた め 、
JEOL製JSM-7001Fにて、加 速 電圧15kV、照射 電 流1nAの 条件 で 、試料(600℃×20hr)
でのEDS分 析 を行 った。 そのEDS分 析 結果 を図3.2に示 す。EDS分 析 の結 果 よ り、チ タ
ン、酸 素 、炭素 の ピー クが認 め られ たが 、チ タ ンの ピー クが顕著 に見 られ た こ とよ り、チ
タ ン リッチ のTi(OCN)析出物 が発 生 して い るこ とが分 か る。
3.3.3TEM内 引張 『そ の場 』観 察
(1)各 実 験条件 毎 の運 動転位 の挙動
図3.3には溶 体化 処理材 で のTEM内 引張 『そ の場』観 察 の結果 を示す 。 また 図3.4には
熱 時効 を施 した試 料(600℃×20hr)の試 料 で の観 察結 果 を、 図3.5には試 料(800℃×20hr)、
図3.6には試 料(1100℃×3hr)の観 察結 果 を示す 。
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図3.3TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よる溶 体化 処理 材 の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-3)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-3)は、(a-1)～(a-3)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶体 化処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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図3.4TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よ る試料(600℃×20hr)の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-4)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-4)は、(a-1)～(a-4)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶体 化処 理+1000℃×1hr+600℃×20hrの熱 時効 処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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図3.5TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よ る試料(800℃×20hr)の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-3)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-3)は、(a-1)～(a-3)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶体 化処 理+1000℃×1hr+800℃×20hrの熱 時効 処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
78
(a-1)
横譲 ・、}レ
0.00s
?
?
?
?
?
?
?????
?
?
?
(a-2)..1.23s'る
・ 一'
し を 　 ヨ
にノ ぬ メ ロ き も
辮.㌻ 熱 、
瀬 講熱脳…轄 無 ∫躍 棚 謡 ・
・塞
.繋》 二
?
?
??
?
?
??
?
??
?
?
?
?
?
?
??
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
ー
?
?
?
?
?
?
?
?
㍉?
?
?
?
〔b-2)1.23s
読L塾%. 5藤
_議 欝1
ず ぢ リ タ ゼ ミ
秘 櫛 羅 灘㌶:噛
2琴鍵 罵
(a-3)
、 ・'}、.し ～ 、'
そ じ ほ た'蹴露 剥 昏・ 哩'含プ メ}
一饗 鋸
鷺 亨
5.12s(b-3)
努 、.
幽
Incidentbeamdh℃ction:[223],
SlipPlane:(Ol1),Slipdirection:[1-11]
.'5.12s
昏. 、隔rそ 、'
・猿 心 ≧.溌・'5c㌔含・筑.
・冤 畝 涼
、
蕊 艦灘 雛1狂..
湿讐辮熱
図3.6TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よ る試料(1100℃×3hr)の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-3)はTEM観察 像 に よ る連続 写真。(b-1)～(b-3)は、(a-1)～(a-3)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は図 中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶体 化処 理+1000℃×1hr+1100℃×3hrの熱 時効 処理。
※図 中のbは バ ーガー スベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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試料 をTEM内 で引っ張 ることによって転位 が運動 をは じめ、それに伴い、すべ り線の発
生が認 められた。図3.3のよ うな溶体化処理材での観察結果では、障害物 となる析出物がほ
とん ど見 られなかったため、運動転位は一部を除き、ほ とん どピン止 めされ ることのない
運動転位 が観察 された。 このよ うな溶体化処理材において観察 されたピン止め転位 の原 因
は、①Ti(OCN)析出物、②二重交差すべ りな どで発生 したジ ョグやデブ リの形成などが考え
られる。 これ らの中か ら障害物を厳密 に特定す るのは困難 であるが、いずれに しても、『そ
の場』観察の結果では ピン止 め点の数は少 なく、運動転位 に対 して大きな影響 を及 ぼす程
ではない。また全体の運動転位 は比較的動 きも遅 く、 ピン止 め点に動 きが律速 され ている
訳ではないので、粘性運動に近いものであると考え られ る。それ に対 して、図3.4の試料
(600℃×20hr)においては溶体化処理材 とは異な り、運動転位が析出物 によりピン止 めされ、
張 り出 した様子が観察 されてい る(図3.4(a))。またピン止め後、張 り出 し角が徐 々に鋭角 に
な り臨界張 り出 し角 に達する と、転位は析 出物 を通過 し、また別の析 出物 によりピン止 め
された(図3.4(b))。また次の析 出物 でも臨界張 り出 し角に達 した転位は、析 出物を通過 し再
び移動 しは じめることが確認 された。 このよ うに溶体化処理材に対 して熱時効材では、転
位の ピン止め点の数ははるかに多 く、転位 の運動 もピン止め点か らの離脱 に律速 されてお
り、 自由飛行運動 となっている。 このよ うなピン止 め点の個数、転位 の運動の様子(粘性運
動または 自由飛行運動)の差 を考 えると、試料(600℃×20hr)において観察 され る転位の障害
物は通常のTEM観 察では観察が困難 なサイズのTi(OCN)析出物であると考 えられ る。 ま
た図3.5、図3.6の試料(800℃×20hr)と試料(1100℃×3hr)の熱時効材において も試料(600℃
×20hr)の熱時効材 と同様 に運動転位 の途中で析 出物 によりピン止 めされ、その後張 り出 し
角が徐々に鋭角 にな り、析 出物 を通過 し運動す る様子が確認できた。従 って、試料(1100℃
×3hr)においても、試料(600℃×20hr)と同じく観察困難なサイズのTi(OCN)析出物が発生 し
てい ると考 えられ る。 しか しなが ら、試料(800℃×20hr)では、試料(600℃×20hr)や試料
(1100℃×3hr)と比べると、明 らかに析 出物 によりピン止 めされ る転位 の数が少 なかった。
また試料(800℃×20hr)の『その場』観察中においては、図3.1(c)で見 られたよ うな200nm
の大きさの析出物は図3.5に示す よ うに確認 されなかった。従って、試料(800℃×20hr)に
おいては表3.1より体積数密度も他 の条件に比べて極端に少な く、また析出物サイズも試料
厚 さと同等、 もしくはそれ以上の大き さであることか ら、運動転位 と析出物が相互作用 を
起 こしていないことが考 えられ る。
また図3.3～図3.6において観察 された転位 は、バーガースベ ク トルの方向か ら、いずれ
も らせん成分の強い混合転位であった。また本実験にお ける試料(600℃×20hr)、試料(800℃
×20hr)、試料(1100℃×3hr)では、 らせん成分の強い混合転位 と析 出物の相互作用のみ確認
され、刃状成分の強い混合転位 と析出物の相互作用 は確認 されなかった。一般的に転位 の
運動速度は、 らせ ん転位 よ りも刃状転位 の方が速いことは明 らかである。全体的な転位 の
形状がバーガースベ ク トル と平行 になることは、2.8節 で示 した ように、 らせん転位 の
パイエルス応力 と転位 の弾性ひずみエネル ギーの異方性 に起因す る転位 の方位依存性が原
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因となる。本実験結果においても、転位形状の方位依存性 の影響があることは、図3.3～図
3.6の転位 の張 り出 し形状か らも明 らかである。
(2)すべ り系の決定、お よび、画像の紙面補正
TEMに よって観察 され た熱時効材における運動転位の張 り出 し角の大 きさや障害物間隔
などは、実際に転位が運動 しているすべ り面 と同じとは限 らないので単純 に比較す ること
はできず、またすべ り面上にある正確な転位形状を把握 しなけれ ばな らない。そ こですべ
り系の決定方法 においては、2.7節 にて述べたNogiwaらによって提案 されている、観
察 されたすべ り線お よびシュ ミッ ト因子を考慮することにより、運動転位 のすべ り面 とす
べ り方向を決定 した。
すべ り系は、本実験で使用 しているV4Cr4Ti合金はBCC金 属 であるので、すべ り方 向
は<111>方向、すべ り面は{110}または{112}面にあると仮定 し、この中において、すべ り線、
シュミッ ト因子の値が比較的大きい ものをすべ り系 と判断 した。またTEMに おける入射 ビ
ームの方向については、指数付けによる2.7.3節 にて述べた手法を用いて決定 した。
図3.3～図3.6の下段には、画像の撮影 時にお ける入射 ビーム方向 とすべ り系 を示す。決定
されたすべ り系、入射 ビーム方向を元に、すべ り線が水平方向に来 るように画像 を回転 し、
その後、TEM観 察像 を紙面 と一致 させて画像補正を行った。また画像補正後、バーガース
ベ ク トルの確認、および、精度 よく臨界張 り出 し角の測定 を行 うために、Wulffの楕 円を転
位形状 に当てはめ測定を行った。また併せて、障害物の間隔測定も行 った。
(3)障害物強度の算出
1)張 り出 し角度、お よび、障害物間隔の測定
図3.7に熱時効時間が異な る条件での障害物強度の分布 を示す。横軸は障害物強度を表 し
てお り、0が最小値であ り、反対に1が最大値 を意味す る。障害物強度の値:αは式(3-1)のよ
うに、転位の張 り出 し角度:φcを 用いて求め られる。
α一鵡 〕 ・・鵡 ・)
ここで運動転位が析出物に ピン止 めされた数にっいて述べ ると、試料(600℃×20hr)で29、
試料(800℃×20hr)で6、試料(1100℃×3hr)で75と、試料(1100℃×3hr)が最 も運動転位 が析
出物にピン止めされ、試料(800℃×20hr)においては殆 どピン止め されているところが確認
されなかった。従って、試料(800℃×20hr)においてはピン止 め数 も6と 少ない ことか ら、
TEM観察像では観察が困難 なジョグやデブ リと相互作用を起 こしていることが考え られ、
また析出物サイズ も200nmと試料膜厚(100nm)より大きいサイズであ り、体積数密度 も少
ない ことか ら、TEM内 引張 『その場』観察法では測定できない範 囲の析出物が発生 した と
判断 し、本実験では運動転位が析 出物 と相互作用を起 こしていない と判断 した。また表3.2
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には 、Ti(OCN)析出物 のサイ ズ と障害物 強度 、障 害物 間隔 の平 均値 を示す 。 ここで各熱 時効
条件 の障害 物強 度 を比較 す る と、試料(1100℃×3hr)のほ うが、試 料(600℃×20hr)より大 き
い値 で あった。
ま た試料(600℃×20hr)と試 料(1100℃×3hr)にて測定 され た 障害物 強度 を ヒス トグラム に
した もの を図3.7に示 す。 図3.7より、試 料(600℃×20hr)と試 料(1100℃×3hr)のいずれ も、
ガ ウス分布 に近 い形 状 であ る のが確認 で き る。
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図3.7試 料(600℃×20hr)、試料(800℃×20hr)、試 料(1100℃×3hr)にお け る
障害 物強 度 αの分布
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表3.2析 出物サイズ と障害物強度(平均値)、障害物間隔(平均値)との関係
熱時効条件
析出物サイズ: 臨界張 り出 し
障害物強度:α
障害物間隔:
d(nm) 角 度:φ,(°) L(nm)
試料(600℃
4 145 0.30(±0.02) 72(±5)
×20hr)
試料(800℃
200 ■ ■ ■ ■ ■ 一 ■ ■ ■ ■ 一 ■
×20hr)
試料(1100℃
×3hr)
5 130 0.41(±0.01) 108(±2)
2)Ti(OCN)析出物のサイズ と障害物強度 の関係
本実験において障害物強度 は、試料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)の順 に大 きくなっ
ている。Nogiwa[2]らによって報告 されているFe-Cu合金 の銅 の析 出物サイズ と障害物強度
の関係は、析出物サイズが大 きくなるほど障害物強度が増加す ると報告 されてお り、これ
を元に考察すると、析出物サイズの大 きい試料(1100℃×3hr)のほ うが、試料(600℃×20hr)
よ り、障害物強度の値が大き くなるはずであ り、本実験結果で もそのよ うな障害物強度 の
サイズ依存性 が確認 された。
また試料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)において、運動転位 と析 出物の相互作用 に関
す るデータが精度良く取得できているか どうかを検証す るために、 ビッカース硬 さ試験 を
用いた巨視的パ ラメータ との比較 を行 った。またそれに併せて、析出硬化 を起 こしていな
い試料(800℃×20hr)においても、同様 にビッカース硬 さ試験を行 ったので、併せて、3.
4.3節 にて述べ ることにす る。
なお ここで測定 した障害物強度 は、転位 と析 出物が初 めて反応 した ときのものに限定 し
てい るわけではない。転位 の発生源が どこであるのか限定す るのが困難であ り、『その場』
観察中では転位が運動 している領域を探 しなが らの観察 となる。従って、転位が運動 して
いる領域が見つか る頃には、その領域では既にい くらかの転位がすべった後であることが
多い。そのため、測定 されるのは大部分が何度か転位 と反応 した後の析出物についての障
害物強度であると考 えられる。
3.4巨 視的な機械 的性質 との比較
3.4.1TEM内 引張 『その場』観察による降伏応力
TEM内 引張 『その場』観察により得 られた障害物強度 と障害物間隔の値か ら、引張試験
や ビッカース硬 さ試験な どか ら得 られた降伏応力 との関係付 けが試み られている[2】。具体的
には、第2章 にて述べたForemanらの関係式である式(2-11)にて、臨界せん断応力 を求め
た後、式(2-14)によって多結晶の降伏応力に換算 し、その降伏応力を析 出物 の粒子硬化によ
る降伏応力の増加分 として計算す る方法である。TEM内 引張 『その場』観察法により得 ら
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れ た 降伏 応 力:σy価、it。)は、溶 体化 処理材 の降伏応 力 の値:σy(。nn。al)に粒 子硬 化 に よ る降伏 応
力 の増加 分 値:Oy(p。lycry、t。1)を加 え るこ とで評 価 で き、以 下 の式 の よ うに な る。
σ,伽鯛=σ,(_1)+△ σ,(助。脚1)
=σ
,(_1)+M° △ ・。
ヨ
、ー)　穿卜帥4割 … 式(3-2)
障害物 強度 や 障害物 間 隔は 、図3.7のよ うに測 定 に よる分布 を持 つ が、式(3-2)を用い た計
算 で は 『その場 』観 察 に よ り得 られ た平均 値 を用 い る こ とに した。 また 平均値 を使 用す る
妥 当性 の検 証 にお いて は、3.4.2節 にて具 体 的 に述 べ るこ とにす る。 以 上 よ り、画像
補 正 を行 なっ た画像 か ら計測 した張 り出 し角度 お よび 障害物 間 隔の値 を式(3-2)の右 項 に代
入 を して 、TEM内 引張 『そ の場』 観察 にお け る降伏 応力 △σy(p。lycry、七。1)を求 めた。 こ こでテ
イ ラー 因子Mに は3.06を用 い 、障害 物 間隔Lに は表3.2に記 載 した値 を、ま た剛性 率p
とバー ガー スベ ク トルbに は純 バ ナ ジ ウム の値 で あ る、pニ50GPa、b=0.271mmを用 いて
計 算 を行 った。以 下 、表3.3に試料(600℃×20hr)、試 料(1100℃×3hr)にお け る △σy(p。lycry、七。1)
の算 出結果 を示 す。
表3.3熱 時効条件 と降伏応力の増加分 との関係
熱時効条件 降伏 応 力 の 増 加 分:△ σy(p。lycry、t。1)(MPa)
溶体化処理材 一 一 ■ 一
試 料(600℃×20hr) 42.8
試 料(1100℃×3hr) 55.3
表3.3の結果 をみ る と、△σy(p。lycry、t。1)は、試 料(1 00℃×3hr)のほ うが試 料(600℃×20hr)より
大 き くな って い る。 障害 物 強度 は析 出物 サイ ズ に しか依 存 しないが 、降伏 応 力 は体積数 密
度 に も関係 し、数密 度 が 同 じ場合 、析 出物 サイ ズが 大 きい ほ うが 降伏応 力 の値 が増加 す る。
表3.3よ り、試料(600℃×20hr)と試 料(1100℃×3hr)のいずれ も体 積数 密度 と析 出物 サ イズ
の値 が類似 してい るこ とか ら、△Oy(p。lycry、t。1)の値 につ いて も、近 い値 にな ってい るの が確 認
で き る。また障 害物 間隔Lに おい て は、下記 、図3.8(a-1)のよ うに、障害物 問の距離 を測 定
した もの を用 いて △σy(p。lycry、七。1)の値 の算 出 を行 った。第4章 の純 バナ ジ ウム に よる運動 転位
とキャ ビテ ィ との相 互作 用 に 関す る研 究 にお いて は、運 動転 位 の ピ ン止 め点 が図3.8(a-2)
の よ うに1箇 所 しか観 察 され なか った た め、 ピン止 め点 と転位 線 の端 まで の距離 を障害物
間隔 と して取 り扱 うこ とで各 実験 条件 にお け る障害 物 間隔 の比較 を行 った。測 定 の際 に は、
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図3.8(a-1)、(a-2)から、図3.8(b1)、(b2)のよ うに、転位 線 のみ を抽 出 した トレー ス 図 を作
成 し、測 定 を行 った。ま た図3.8(a-2)、(b2)の測 定方 法 だ と純 粋 な 障害物 問 の距離 で はない
た め、障害 物 間隔 を低 く見積 も る可能 性 が あ り、参 考値 程度 に しか な らない こ とに注意 が
必 要 で ある。
図3.8障 害物間隔の測定例
3.4.2障 害物強度お よび間隔の分布 と平均値 について[3]
前節の3.4.1節 にて、本実験の降伏応力の増加分 を算 出す るに当た り、障害物強度
や障害物間隔を平均値化 して算出を行 った。一般的に図3.7に示 され るよ うに、障害物強度
などが分布 を持つ とき、それ らを代表する値 として平均値を用いて良いか どうかについて
の検討は必要であると考 えられ る。場合によってはピークの位置が中心位置 と異なる場合
も考えられ るため、巨視的パ ラメータ との関連付けにおいて、計算に用いる値 により算 出
される降伏応力 に与 える影響 も少な くない と考 えられ る。従 って、平均値 の引用について
も検討が必要であると判断 し、今までに報告 されてい る検討結果 を踏 まえて考察す る。
(1)ForemanやMarkinによる検 討
ForemanやMarkin[4・5]らに よって 、 障害物 の ラン ダム分 布 を考 慮 した際 の障 害物 強度 、
お よび せ ん断応 力 の算 出式 の提案 が な され て い る。具体 的 にはForemanらは2通 りの計算
機 シ ミュ レー シ ョン を行 い 、障害 物強 度分布 の取扱 い につ いて検 討 を してい る。 まず 一つ
目の計 算 は、2種 類 の障害物 強 度 を持っ 障害 物 を ランダ ム に配 列 した場 合 で あ り、そ の際 の
臨界せ ん断応 力 の結 果 は、図3.9のよ うに な る と報 告 され てい る。2種 類 の障害 物 が、それ
ぞ れ単独 で存在 した場合 の 臨界せ ん 断応力 を τ1=g(φ1)pbNs1112、お よび τ2=g(φ2)pbNs2112
とす る。 ここでNsは 障害物 の面密 度 であ り、 またg(φ)は障害物 強度 を表 すパ ラメー タで
あ る。 こ こで2種 類 の障害 物 が混合 しランダ ムに配列 してい る こ とを考 える と、混合 則 を
考 慮す る こ とで、Ns1およびNs2はパ ラメー タ:Cを 介 して 、次 の よ うな関係 が成 り立 っ と
考 え られ る。またパ ラメー タCに つ い ては 、2種類 の障害 物 を障害 物1、障害物2と す る と、
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障害物1に 対する障害物2の 相対比率を示 している。
N、1=(1-c)N、, N32=c1V3,N31+1V32=1V3… 式(3-3)
こ こで図3.9では障 害物 が2種 類存在 す る場 合 にお いて 、臨界 張 り出 し角 が、① φ1=10°お
よび φ2=90°の場 合 にお け るシ ミュ レー シ ョン、 また② φ1=10°お よび φ2=130°の場合 の シ
ミュ レー シ ョン、③ φ1ニ90°お よび φ2ニ130°の場 合 にお け る計算 シ ミュ レー シ ョンに よ る結
果 が示 され て い る。 これ らの シ ミュ レー シ ョン結果 をフ ィ ッテ ィングす るこ とに よ り、以
下の計 算式 を求 める こ とが で き る。
τ2一 τ12+τ22 … 式(3-4)
92-912(1-C)+922C… 式(3-5)
また2種 類 の障 害物 強度 に大 きな差 が ない場 合 に は、次式 のほ うが 良い一致 が得 られ る と
報 告 され てい る。
9-91(1-c)+9,c… 式(3-6)
も う一つの計算は、障害物強度が図3.10に示 したよ うに一様分布である場合である。横軸
は分布幅を示 してお り、分布 の平均値(中央値)ごとに臨界せん断応力が示 されてい る。図
3.10に示 されるよ うに、分布幅が変化 しても臨界せん断応力 は、ほとんど一定であること
が分かる。従って、臨界せん断応力を算出す る際の障害物強度を平均値 として用いても、
大 きな誤差がないのか もしれ ない。 しか しなが ら、この計算では一様分布以外 の場合にお
ける計算が行われていないため、更に検討が必要である。 これについてはNogiwa[3】らによ
り、TEM内 引張 『その場』観察か ら測定された障害物強度 について、平均値 を用いて計算
した場合 と、式(3-5)による重み付 け平均を用いて計算 した場合の値の比較が行われてお り、
重み付 け平均を用いた方が約一割程度、障害物強度が上昇す ると報告 されている。
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図3.9障 害物強度が2種 類 ある場合 の臨界せ ん断応力(横軸は分布幅)[5]
図3.10障害物強度が一様分布 を持つ場合の臨界せん断応力(横軸 は分布幅)[5]
(2)MDやDDに よる知見
ForemanやMarkinらにおいては、計算機 スペ ックな どの問題か ら一様分布 しか考慮 さ
れていない。 しか し、最近のDDに よる計算機 シ ミュ レーシ ョンおいては、障害物強度、
お よび間隔の分布 を考慮 してい るものが報告 されてい る。Takahashiらによると、鉄 中に
障害物 として銅析 出物を配置 させた場合の運動転位 との挙動 におけるDD計 算 を行い、障
害物強度お よび間隔の分布 と流動応力の関係 についてのモデル化が試み られてい る[6】。それ
によると障害物強度、お よび間隔について、平均値 を用いた場合 に、臨界せん断応力のモ
デル化が可能であると報告 されている。
以上の ような障害物強度の重み付け平均値、お よび計算機 シミュレーシ ョンによる知見
か ら、Nogiwaらは障害物強度、および間隔の平均値 を用いても、降伏応力 の見積 もりに大
きな誤差がないと結論付 けた。本研究においては、上記の ようなTakahashiらによる知見、
お よび、Nogiwaらによって報告 されているTEM内 引張 『その場』観察法を用いた実験[2・3・7]
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に平均値を用いることで、微視的パラメータと巨視的パ ラメータが良い一致を示 している
ことも踏まえて、本研究においても障害物強度、お よび降伏応力の値 などに平均値 を用い
ても問題 ない と判 断 し、平均値を用いて算 出す ることに した。
3.4.3ビ ッカー ス硬 さ試 験 に よる降伏応 力
巨視 的パ ラメー タで あ る機 械 的性質 を調 べ るた め、 ビ ッカー ス硬 さ試験 に よる硬 さ測 定
を行 った。 ビッカ ー ス硬 さ試 験 に よ る試験 結 果 を表3.4に示 す。測 定方 法 につ いて は、1つ
の試 験 片 につ き17箇 所 の圧痕 をつ けて測 定 し、 その うち最 大最 小 の2箇 所 を除い た15箇
所 の平 均値 を取 った。 ビ ッカー ス硬 さか ら降伏 応力 へ の変換 式 に は、Zinkle[8,9,10]らに よっ
て提案 され て い る式(3-7)を用 い て行 った。 また降伏 応 力 の増 加 分 △Oy(H。)につ い ては、溶 体
化 処理材 を基準 と して 、そ の差分 よ り算 出 した。
△ σ=3△Hレァ(Hv) … 式(3-7)
ここで △Hvはビッカース硬 さ値の溶体化処理材 との差異を示す。
表3.4ビ ッカース硬 さ試験による測定結果
溶体化処理材
試 料(600℃
×20hr)
試 料(800℃
×20hr)
試料(1100℃
×3hr)
ビ ッカ ー
ス硬 さ
値:Hv
138146141
143140139
151136145
145138143
137143140
156167170
171151155
152162159
163157148
148150162
145137134
145137137
137136134
130128139
143144139
148142149
152153149
148151150
145153152
146150150
平均Hv 141.7 158.1 137.7 149.2
△Oy(Hv) ■ ■ 一 ■ ■ 49.5 一12 22.5
ビッカース硬 さ試験の結果、試料(600℃×20hr)と試料(1100℃×3hr)の△σy(H。)が増加 し、ま
た試料(800℃×20hr)の△oy(H。)は減少す る結果 となった。 ここで試料(800℃×20hr)において
は、析出物発生 による硬化が起きてお らず、熱時効 により結晶粒が大きくなることで、材
料全体の軟化が起きているか、または析出物による硬化 は起 きてい るが、結晶粒による軟
化の影響が大きいために溶体化処理材 よ りも降伏応力が小 さくなってい ることのいずれ か
が起きていることが考え られ る。従って、次節 にて結晶粒 による降伏応力 の変化の検証 を
行い、理論的に結晶粒 の影響で降伏応力に減少が見 られ るか どうかの検証 を行 った。
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3.4.4結 晶粒 の大 き さに よる降伏応 力 の値検 証
Lindley[11]らに よって 、ホール ・ペ ッチ の関係 式 を用い る ことに よ り、結 晶粒 の大 き さに
よ る降伏応 力 の変化 を算 出で きる と報 告 され て い る。従 って 、本 実験 にお いて も確認 され
た結 晶 粒 の 大 き さか ら降伏 応 力 の算 出 を行 っ た。 結 晶 粒 か ら降伏 応 力 へ の換 算 式 に は、
Lindleyらに よって報 告 され てい る式(3-8)を用 いた。
_⊥
σ9=305+45042… 式(3-8)
ここでo、は降伏応力、dは結 晶粒 の大きさを表 してい る。またdの 結晶粒サイズにおいて
は化学研磨 を行い、結晶粒サイズを求めた。また化学研磨 にはフッ酸溶液を用いて行 った。
表3.5に各熱 時効条件における結晶粒の大 きさと上記、式(3-8)によって算出 した降伏応力 σg、
お よび、溶体化処理材 との降伏応力の差分 △σgとの関係 を示す。
表3.5結 晶粒 と降伏応力 との関係(ホー ル ・ペ ッチの関係式)
熱時効条件 結 晶粒:d(pm)
結晶粒 による降伏
応力:σg(MPa)
溶体化処理材 との降伏
応力の差:△Og(MPa)
溶体化処理材 29.6 388 一 一 ■ 一
試料(600℃×20hr) 29.6 388 0
試料(800℃×20hr) 34.9 381 一7
試料(1100℃×3hr) 43.9 373 一15
表3.5よ り、降伏 応 力 の値 は溶 体 化処理 材 、お よび試 料(600℃×20hr)が最 も大 き く、 次い
で試 料(800℃×20hr)、試 料(1100℃×3hr)の順 に なって い る。 また表3.4に示す ビッカ ース
硬 さ試 験 の結果 で は、大 きい ものか ら順 に、試 料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)、溶体
化 処理材 、試 料(800℃×20hr)の順 番 となって い る。 従 って 、試料(600℃×20hr)にお いて は
結 晶粒 の大 き さは溶 体化 処理 材 と殆 ど変化 してい ない こ とよ り、結 晶粒 にお け る軟化 は見
られず に、純粋 に析 出物 の発 生 に よる硬化 のみ が起 きてい るこ とが 考 え られ る。 ま た試 料
(800℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)におい て は、結 晶粒 の大 き さが溶 体化 処理 材 よ り大 き く、
降伏 応 力Ogの低 下 が認 め られ て い る。 しか し、試料(1100℃×3hr)におい て は、 ビッカ ー ス
硬 さ試 験結 果 か ら△σy(H。)の増加 が認 め られ て い る こ とよ り、結 晶粒 の増 大 に よる降伏応 力
の減 少 と析 出硬化 が同 時に起 きてい る こ とが考 え られ る。 また試 料(800℃×20hr)にお い て
は、 降伏 応 力 △σy(H。)と降伏 応 力 △Ogがいず れ も低下 してお り、 その値 はほぼ 同 じ値 を示 し
てい る。従 っ て、 この値 は結 晶粒 の増 大 に よ る降伏 応力 の減 少分 の み を示 してい る と考 え
られ 、表3.1に示 す よ うに体積 数密 度 も少 な い こ とか ら、試 料(800℃×20hr)にお い ては析
出硬 化 を起 こ して いな い と判 断す る こ とがで き る。
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3.4.5『 そ の場』観 察 に よる降伏応 力 とビ ッカ ース硬 さ試 験 に よ る降伏 応 力 の比較
本 実 験 にお いて得 られ たV4Cr4Ti合金 にお け る ビッカ ー ス硬 さ試 験 か ら求 め られ た 降
伏応 力oy(H。)の結果 と、TEM内 引張 『その場 』観 察 に よ り求 め られ た降伏 応力oy価、it。)の結
果 を図3.11に示 す。 な お、『そ の場』観 察 に よ る降伏 応 力oy(ir,it。)の算 出の際 に は、表3.4
に示 した溶 体化 処理材 の ビ ッカー ス硬 さ試 験値 か ら、Yasunaga[12]らに よっ て報告 され てい
る下記 、式(3-9)を用 い て σy(。nneal)を算 出 し、それ に式(3-2)の右 項 よ り析 出硬 化 に よ る降伏 応
力 の増加 分 △Oy(p。lycry,t。1)を足す こ とで算 出 を行 った。 また ビッカ ー ス硬 さ試 験 か らの 降伏 応
力 σy(H。)の算 出 にお いて は、表3.4に示 す ビッカ ー ス硬 さ値 を式(3-9)に直接 代入 す る こ とで
算 出 した。
σア(Hγ)ニ3°Hγ … 式(3-9)
こ こ でOy(H。)は降伏 応 力 、Hvは ビ ッカ ー ス 硬 さ値 を示 す 。ま た 式(3-9)によ り算 出 を行 っ た 、
oy(in-、it。)とσy(H。)の関係 を 表3.6に 示 す 。
表3.6『 その場』観察、および ビッカース硬 さ試験か らの降伏応力 の比較
『その場』観察からの降伏
ビッカース硬 さ試験 降伏応力の差:
熱時効条件
応 力:Oy(in-、it。)(MPa)
か らの降伏応力: Oy(in-situ)-Oy(Hv)
Oy(H。)(MPa) (MPa)
溶体化処理材 425 425 0
試料(600℃
468 474 一6
×20hr)
試 料(1100℃
480 448 32
×3hr)
図3.11からも明 らか な通 り、微 視 的パ ラメー タで あ る σy(in-、it。)と巨視 的パ ラメー タで ある
oy(H。)の実験 結果 の関係付 けは 、試 料(600℃×20hr)と試 料(1100℃×3hr)にお い て析 出硬 化 を
起 こ して い る と判 断す る こ とで 、 ビ ッカ ース硬 さ試 験 か らの降伏 応 力 と十分 に 良い一 致 が
得 られ る結 果 とな った。
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図3.11降 伏 応 力 σy(in-、i七。)とoy(H。)の比 較
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3.5考 察
前述の実験結果においては、TEM内 引張 『その場』観察法により得 られた析 出物による
障害物強度および障害物 間隔によ り、巨視的パ ラメー タである降伏応力 を高精度に求める
こ とができるこ とについて言及 した。そ こで本章では析 出物による硬化メカニズムについ
て、以下の事柄か ら検証 を行 った。
1.障害物強度お よび障害物 間隔の分布、その平均値について
2.障 害物強度の転位成分依存性
3.転位 の鏡像力
4.Ti(OCN)析出物による硬化機構
5.他 の実験結果 との比較
次節以降に、具体的に説明す ることにする。
3.5.1障 害物強度お よび障害物間隔の分布 と、その平均値 について
本節 では、本研究 において得 られた障害物強度 、お よび障害物間隔についての考察を行
う。障害物強度は臨界張 り出し角 よ り測定 しているが、張 り出 し角以外に変化する理 由と
して考え られ るものには、①運動転位が障害物 をせん断す る位置、②障害物強度のサイズ
分布 がある。本実験 においては、3.4.4節 にて説 明 したが、試料(600℃×20hr)、試料
(1100℃×3hr)においては析 出物による析出硬化が確認 されたが、試料(800℃×20hr)では析
出硬化が確認 され なかった。従って、本節では試料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)にっ
いて考察を行 うことにす る。
項 目①の運動転位が障害物 をせん断する位 置については、本研究の試料(600℃×20hr)、
試料(1100℃×3hr)のいずれ も微細析出物であったため、転位 が障害物をせん断す る位置(障
害物に対す るすべ り面の位置)を調査す るのは不可能であった。 しか し、MDな どの計算機
実験において、障害物 とすべ り面や運動転位の位置 関係 は、臨界せん断応力や障害物強度
に影響 を及ぼす ことが指摘 されている。例えば、Hafez[13]らによると、鉄 中におけるボイ ド
と刃状転位 の相互作用においては、ボイ ドの中心位置にて運動転位 とボイ ドが相互作用 を
起 こす よ り中心位置 よ り上下の位置のほ うが、運動転位 が接触す る長 さが短 く、抵抗力 が
少ないことが報告 されてお り、またJume1[14]らによって報告 されている、鉄 中の らせん転
位 と銅析出物 の相互作用では、転位 が運動す るすべ り面 と析出物の中心位置 との距離が離
れ るほ ど、障害物強度が小 さくなると報告 されている。従 って、運動転位 と析出物の相互
作用においても、運動転位のせ ん断位置が障害物強度に影響を及ぼす と考え られ、また項
目②にある障害物強度のサイズ分布においては、障害物強度のサイズ依存性[2]が報告 されて
いることよ り、障害物をせん断す る高 さが同 じ位置だ とす るとサイズが大きい ほ うが、運
動転位 が障害物に接触する長 さが必然的 に長 くな り、それ に伴い、障害物をせん断す るの
に必要なせん断応力が高 くなることか ら、障害物強度 も大きくなることが考 えられ る。
また障害物間隔においては、図2.4のForemanやMarkinらの計算機シ ミュレーシ ョン
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のよ うに、障害物間隔の広い部分か ら運動転位 は連鎖的 に運動す ることが考 え られ、図
3.12(a)に示す ような弱い障害物 の場合や隣接する障害物 との距離が大きい場合 にお ける相
互作用では、運動転位は障害物 と反応 した後、す ぐに離脱する と考 えられ る。本研究にて、
臨界せん断応力 を求 める際に用いている式(2-11)では、ForemanやMarkinらが主張 してい
るよ うに、障害物のランダム分布 による影響や障害物間隔が広い ところか ら優先的に転位
線が通過す る影響 も考慮 されてい る。 ここで本実験 にて測定の対象 としているのは、TEM
内引張 『その場』観察によって観察 された運動転位 における障害物間隔であるが、障害物
のランダム分布に より、体積数密度を測定 した場合 における障害物間隔 と、運動転位 と析
出物が相互作用 を起 こしているときの障害物間隔は必ず しも一致せず、式(2-11)にて算出 さ
れ る臨界せ ん断応力 に誤差が含 まれ るこ とが示唆 され る。また測定間隔が広 く、運動転位
がす ぐに離脱 して しま う場合においても、障害物間隔 を正確 に測定できていない可能性 が
ある。
そ こで、実際の観察像 と体積数密度か らの障害物間隔に どれ くらいの誤差があるかを調
べた。具体的には、試料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)の暗視野像である図3.1(b)と図
3.1(d)から取得 された画像の縦軸、横軸の長 さを測定 した後、試料厚 さを100nmと仮定す
ることで体積数密度 を算出 し、式(2-16)によ り障害物間隔Loを算 出した ところ、試料(600℃
×20hr)では106nm、試料(1100℃×3hr)では117nmであった。この障害物間隔Loについて
は、試料厚 さを100nmと仮定 して算出を行っているため正確な値ではないが、TEM内 引
張 『その場』観察法 により得 られた表3.2の試料(600℃×20hr)と試料(1100℃×3hr)の障害
物間隔Lの72nmと108nmと 比較す ると、試料(1100℃×3hr)においては良い一致が認 め
られているが、試料(600℃×20hr)においては約30nmの 誤差が確認 されてい る。 これは、
試料(600℃×20hr)の臨界張 り出し角度 φ,ニ145°を基準 として、式(3-2)の右項 により、降伏
応力の増加分 △σy(p。lycry、七。1)の算 出を行 うと27MPaと、表3.3にて報告 した43MPaと16MPa
の差が生 じる。 しか しなが ら、表3.6に示すOy(in-sit。)と比べ ると、十分に小 さな値であ り、
誤差範 囲内であると考 えられ る。従って、本実験において測定 された障害物 間隔において
は誤差 が含 まれていることが考え られ るが、これを元に算 出す る降伏応力な どについては
大 きな影響は及ぼ さない と考 えられる。
93
図3.12飛行運動 している転位の障害物間隔について[3】
(a)弱い障害物 の場合、(b)強い障害物の場合
3.5.2障 害物強度の転位成分依存性
本研究 において得 られた障害物強度 に関 しては、各熱 時効条件 において、 らせ ん成分 の
強い運動転位 と析出物の相互作用 によるものがほ とん どであった。障害物 と運動転位 が反
応する際、 らせん転位 と刃状転位の2つ の成分 が存在するが、 これ らの区別 を考慮す る場
合は、次の2つ の問題点が考え られ ると報告 されている[3]。
1.らせん転位 と刃状転位 では線張力が異 なる。
2.ら せん転位では応力場の静水圧成分が存在 しないため、刃状転位 と比較 して転位線 と
障害物の相互作用 も異なる。
1項については、本研究では弾性 ひずみエネル ギーの方位依存性を無視 した近似式 とし
て式(2-3)を用いたが、刃状転位 とらせん転位 とを区別 して考 える場合 は、線張力 の原 因 と
なる転位の 自己エネルギー を議論す る必要がある。 この場合、扱 う式が複雑 にな り問題 が
困難 となる。また本実験において、Ti(OCN)析出物 との反応 が観察 されたのは、大部分が ら
せん成分 をもっ運動転位 であった。従 って、本研究 においては らせん転位 と刃状転位 にお
ける線張力の影響を無視することにして、取 り扱 うこととした。
また2項 に関する影響 は、最近 にな り盛んに行 われている分子動力学による実験結果 と
の比較 を行 う場合にも重要 な問題 となる。 らせん転位 の場合は応力場 の静水圧成分が存在
しないため、刃状転位 と比較 して障害物強度が小 さい と考 えられ る。 しか し、障害物の抵
抗力は式(2-4)に示 した ように、線張力Tと 障害物強度 αに依存す る。 また本論文では障害
物 による抵抗力は、上記1項 で も説明 したよ うに、「線張力が転位成分 によらず一定である」
とい う仮定のも とで、張 り出し角度のみで定義 され る障害物強度 についての説明を行って
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きた。 しか し、転位成分ご との障害物強度を厳密 に比較す る場合 には、線 張力の転位成分
依存性 を考慮す ることが必要である。転位 の線張力 においては、2.8節 にて述べたが、
本実験 にお ける らせん転位Tscrewと刃状転位Tedgeの線張力の比は、Tscrew1T。dg。=1.5～1.6と
なっている。これについては、Nogiwa[3】らによってもFe-Cu合金において、刃状および ら
せん成分の転位における、それぞれの障害物強度の比較 が行われてお り、張 り出 し角によ
る障害物強度 の比較 を行 った場合では、 らせん成分 よ りも刃状成分に対する障害物強度 が
大 きい とい う結果が得 られている。 また運動転位 と障害物の相互作用について転位の成分
で比較 した場合、障害物強度は刃状転位のほ うが、 らせ ん転位 のものよ りも大 きく、また
α。dg。1αscrewの割合はT。dg。1Tscrewと殆 ど一致 していることか ら、運動転位 と障害物 の相互作用
について転位 の成分で比較 した場合は、線張力が異 なるこ とに起因 して転位 の張 り出し形
状 は異なるが、運動転位 に対す る障害物の抵抗力は転位成分によ らず ほぼ等 しい との報告
がなされている。従 って、本実験 における運動転位 と析 出物の相互作用においては、 らせ
ん成分の強い混合転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用のみが観 察されたが、転位成分によ
って異なる線 張力や障害物強度 αの差異 は無視 して取 り扱 うことに した。
本実験 にお ける 『その場』観察の結果では、観察 され た転位線は らせん成分の強い混合
転位 が主であったので、転位線 がバーガースベ ク トルの方 向に沿 ってい る様子が観察 され
た。一般的に刃状転位 のほ うが、 らせん転位 に比べてパイエル ス応力が低いた め、実際に
TEM内 引張 『その場』観察法にて観察 され ている運動転位は らせん転位である可能性が高
い。 この ような転位運動の方位依存性 に影響を与える因子 としては、
① 弾性ひずみエネルギーの異方性に起因する転位形状の方位依存性
② パイエルス応力の転位成分依存性
③ 障害物強度の転位成分依存性
などが挙げ られ る[3]。この うち、① の転位の弾性ひずみエネル ギーの異方性 に起因する方位
依存性 においては、Dewitモデルに従 えば、前述 のWulff作図法のよ うにボア ソン比のみ
に依存 し、転位形状 としては らせ ん転位方 向(バー ガースベ ク トル)に伸びた楕 円形状 となる。
また② のパイエルス応力に起因す る転位形状 は、 らせん転位 の運動に対する抵抗力が刃状
転位 よりも高い ことに起因す る。例えば、高純度鉄の降伏応力の温度依存性[15]を例 に挙 げ
て説 明する と、BCC金属におけるらせ ん転位のパイエル ス応力は、室温付近な どの低温で
は転位 の熱 エネルギーの寄与が低いため、転位の運動に対す る抵抗力は高 くなるが、高温
にな るにつれ転位 は熱エネル ギーの寄与を受け、ある温度Toでパイエルス応力による抵抗
力は0と なる。Toの値はひずみ速度にも依存す るとされているが、通常の引張試験のひず
み速度(10'4～10'5s'1程度)における鉄の場合では、図3.13に示 したよ うに、300～350K(27
～77℃)程度 と報 告 されてい る。本実験 での温度条件 は室温付近 であ るため、約290～
300K(17～27℃)であると考え られ る。従って、本実験条件下でもパイエルス応力が らせ ん
転位 の運動の抵抗 となっている可能性はあると考え られ る。 しか し図3.13の室温付近 を見
れ ばわかるように、その抵抗力はあま り大きなものではない。 また本実験にお ける転位運
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動 は飛行運動であ り、析 出物の ピン止 めに律速 され る。従 って、 これ らの理 由か ら、② の
パイエルス応力の転位成分依存性の寄与は大きくない と考 えられ る。 また、③ においては
上述にて説 明 した ように、線張力の転位成分依存性 のため、転位の張 り出 し形状は転位成
分 ごとに異なるものの、障害物の抵抗力は転位成分 によらず ほぼ等 しい。
また本実験 においては、運動転位 が 自由飛行運動であったため、運動転位の速度 を測定
す ることは難 しく、粘性抵抗 としての運動転位に作用す るパイエルス応力の寄与を評価す
ることができなかった。 これは逆 に言い換えると、固溶原子や他の不純物な どの影響は小
さい と考 えるこ とができ、本実験条件で ある室温付近において粘性抵抗の抵抗力を考慮 し
なくても、微細組織観察か ら巨視的性質を精度 よく見積 もることが可能であった ことより、
自由飛行運動 の場合 にはパイエルス応力の寄与が小 さいこ とが示唆 され る。以上の議論 か
ら本研究 においては運動転位 の転位成分依存性については、転位成分の違いに関わ らず 同
じとして取 り扱 うことに した。
図3.13高 純 度鉄 の 降伏応 力 の温度 依存 性[15】
3.5.3転 位 の鏡像力
通常のバルク材 のよ うな引張試験の変形 とは異な り、TEM内 引張 『その場』観察の場合
には薄膜試料を使用 しているため、薄膜効果の影響 にっいても考慮に入れ なければならな
い。注意すべき薄膜効果 としては鏡像力があ り、その存在は転位形状や交差すべ りの発生
などに影響 を及ぼす と考 えられている。転位 の鏡像力は転位が持つ弾性ひずみエネルギー
に起因 してお り、転位 の長 さが短いほ うが弾性ひずみエネル ギーが小 さくなるため、結晶
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表面近 くでは転位形状は結晶表面 に垂直になろ うとす る。この力を鏡像力 といい、TEMな
どの薄膜実験において、注意すべ き因子であると報告 されてい る[3,16]。
最近の研究においては、WangやGhoniemらによって、純銅中における運動転位 の交差
すべ りに及ぼす鏡像力の影響 について、TEM内 引張 『その場』観 察法 とDD計 算機 シミュ
レーシ ョンの両方による評価が行われている[17】。具体的には、応力下にて転位が運動す る
前後についてのステ レオ観察 を行い、3次元的な転位形状 を取得 した後、転位素片 を配置 し
た3次 元セル を構築 し、鏡像力を考慮 したDD計 算を行い、TEM内 引張 『その場』観察に
よ り得 られた運動転位 との挙動比較を行っている。WangやGhoniemらの計算では、運動
転位 に作用する力 として引張応力 に起因す るせん断応力 と鏡像力が考慮 されてお り、運動
転位 が試料表面 に近づ くと鏡像力の影響が大き くな り、運動転位が交差すべ りを起こして
いる様子がTEM内 引張 『その場』観察 と計算機シ ミュレーシ ョンの両方で示 されてい る。
また彼 らの結論 によると、試料表面近傍においては、引張応力 とは別 の方 向に鏡像力が作
用するため、鏡像力の影響が大きい場合には交差すべ りが誘発 され、薄膜厚 さが約150nm
の実験条件下では鏡像力が運動転位 の交差すべ りに及ぼす影響は無視できない と結論づけ
られている。
ここでKatouら[18]によって、鏡像力 を算 出す る際の簡単な計算式が提案 されているので、
本研究 にお ける鏡像力の影響 を調べるため鏡像力の計算 を行 った。 らせん転位が受 ける鏡
像力fは 、次式にて与え られ る。
μわ2 … 式(3-10)∫=-
4π1
こ こでfは 単位 長 さ当た りの鏡像 力(N!mm)、bはバ ー ガー スベ ク トル(MPa)、pは剛性 率
(MPa)、1は試料 表 面 か らの らせ ん転位 まで の距離 で あ る。本 実験 のTEM内 引張 『そ の場』
観 察 にお け る観 察領 域 の厚 さは、お よそ100～200nm程度 で あ るた め、試料 の 中心位 置 に
転位 線 が あ る と考 え る と、長 さ1に つい て は試 料表 面 か ら50～100nmとな る。 そ こで50
～100nmの範 囲 内に て運 動転 位 が10nm刻 み で近 づい てい く と仮 定 した ときの鏡像 力 を算
出 した。上 記 、式(3-10)による鏡 像 力 は表3.7のよ うに な る。
表3.7鏡 像力 と試料表面か らの運動転位 の関係
試料表面か らの距離:1(nm)鏡 像 力:f(MPa)
50 一21.6
60 一18
70 一15.4
80 一13.5
90 一12
100 一10.8
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表3.7にて、鏡像力がマイナス表記 で表 され ているが、これは試料表面に転位線 が吸い寄せ
られる吸引力を表 している。上記、表3.7より本実験における鏡像力は約10～20MPa程度
であ り、本実験で取 り扱 う臨界せん断応力は求め られ た降伏応力の関係 から、80～100MPa
であるため、 この鏡像力の影響は無視できない と考 えられ る。また試料表面か ら転位まで
の距離が50nm以下であるとす るな らば、重大な影響 を及ぼす。 しか し本実験にて観察 さ
れた運動転位 では、転位の端点近傍でWang[17】らによって報告 されてい るよ うな、転位 が
試料表面 に突 き抜けて表面 と垂直 になるよ うな大きく曲がった転位像は観察 され なかった。
これは鏡像力があま り働いていない ことを表 してお り、表3.7で示 した鏡像力の計算結果 の
関係 からす ると、試料表面 と運動転位の位置関係が十分 に離れてい ることを表 している。
また鏡像力の影響が小 さくなる原因については、酸化膜層の影響が考えられ ると報告 され
ている。具体的には図3.14に示す よ うに、剛性率pとp'の剛性率を持つ異相の界面近傍 に
お けるらせん転位 が受ける鏡像力 を考慮 した場合、p>p'の場合は引力(鏡像力)を受け、p<p'
のときは反発力 を受 ける。一般に異相が酸化物の場合の剛性率は大き く、p<p'となるため
反発力 を受 ける。この鏡像力の影響 と酸化物に関す る議論 は、Nogiwaら[3】によるFe-Cu合
金 にお けるTEM内 引張 『その場』観察でも議論の対象 となってお り、本実験においても試
料表面(界面)と転位 までの距離1に 比べて酸化膜の厚 さは薄い と思われ るので反発力 が作
用 している とは考えにくいが、剛性率の関係 か ら、酸化膜の存在が鏡像力 を弱めてお り、
試料表面に突き抜けるような、表面 と垂直になる大 きく曲がった転位像が観察 され なかっ
たと考 えられる。
剛 性 率:μ' 酸化膜/
77-777嗣 一::::::一界面
剛性率:μ ド (試料内部)距離1
② ＼ ら
せん転位の断面
図3.14自由表面付近(界面)のらせん転位
3.5.4他 の実験結果 との比較
V4Cr4Ti合金 において、微細組織観察や 引張試験などによる降伏応力の調査などは精力
的に行 われてい る。そ こで本節 では、本実験 に採用 した熱時効条件にて得 られた結果 と、
先行研究な どにて報告 されている実験結果 とを比較 して、双方 の位 置づ けを確認す ること
とした。
本実験では、1.3.4節(2)項 にて述べた1100℃×1hrの熱処理後、600℃×20hrの
熱時効処理 を施すSAAの 条件 を基準 として、試料(600℃×20hr)のよ うな試料作製を行って
いる。従 って、ここではSAAの条件にて報告 されてい る微細組織観察や機械的特性試験に
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つ い て比較 ・検討 を行 うこ とにす る。 先行研 究 で はChen[19]らに よっ て、SAAの 熱 時効処
理 を施 したv4Cr4Ti合 金 の ビッカ ー ス硬 さ試 験結 果 が報 告 され てい る。 そ れ に よる と、
ビッカー ス硬 さ △HVは38MPaで あ り、Zinkleらに よって提 案 され てい る ビッカー ス硬 さ
値 か ら降伏 応 力 へ の変換 式 で あ る式(3-7)を用 いて 計算 す る と、△oy(H。)は114MPaとな る
[10,20,21]。 またZheng[1]らに よって、SAAの 熱 時効処 理 を施 したV4Cr-4Ti合金 にお け る微
細 組織 観 察結 果 が示 され てい た ので 、そ の観 察 結果 よ り析 出物 サ イ ズ の測 定、 ま た試 料 厚
さを100nmと仮 定す る ことで体積 数密 度 の測 定 を行 った。析 出物 サ イ ズ と体積 数密 度 はそ
れ ぞれ 約5nmお よび1.9×1022m'3であ った。本 実験 で はSAAの 条件 と類似 した条件 の試 料
(600℃×20hr)の試料 作製 を行 ってい るが 、 これ らの先行 研 究か らの値 は表3.1か ら、本 実
験 にお け る試 料(600℃×20hr)より試料(1100℃×3hr)の析 出物 サ イ ズ、お よび 、体積 数密 度
の値 に近 い値 で あった こ とか ら、試料(1100℃×3hr)との比 較 ・検 討 を行 うこ とに した。
先行 研究 か ら求 め られ た析 出物 サイ ズ と体積 数密 度 の値 よ り、式(2-16)を用 い て、障 害物
間隔Loの 算 出を行 った とこ ろ、 障害物 間隔 は103nmと 求 め られ た。 また今 ま での先行 研
究 報告 で は、1.3.5節 にて述べ た 、式(1-4)にテ イ ラー 因子 を加 えた 下記 、式(3-11)[22・23]
か ら析 出物 サイ ズや 体積 数密 度 、引 張試 験 の降伏 応 力 の値 な どを元 に、 障害 物 強度 が算 出
され てい る場合 が殆 どであ る。
ユ
ムσア=-Mαμわ(醐)互 … 式(3-11)
こ こでMは テイ ラー 因子 、pは 剛性 率、bは バ ー ガー スベ ク トル 、Nは 障害物 の体積 数密
度 、dは 障害物 の直 径 を示 して い る。 しか しなが ら、 この式(3-11)に式(2-16)や式(3-1)を代
入 す ると、式(2-7)にテ イ ラー因子 を加 えた式 とな り、 障害 物の ランダ ム配列 を考慮 した式
では ない こ とがわ か る。
そ こで式(3-2)の右 項 は、式(2-11)にテイ ラー因子Mを 掛 けた もので あ るが、 障害物 の ラ
ンダ ム配列 を考 慮す るため 、式(3-2)の右項 を用い 、障 害物 間隔Loを 式(2-11)のパ ラメー タ
で あ る転位線 に沿 った長 さ:Lfに置 き換 えて、障 害物 強度 α の算 出 を行 うことに した。 テ
イ ラー 因 子 に はM=3.06、剛性 率 、 バ ー ガ ー ス ベ ク トル に は純 バ ナ ジ ウム の値 で あ る、
p=50GPa、b=0.271mmを用 い て計算 を行 った ところ、障害 物強 度 αは0.45と見積 も られ
た。 この値 はTEM内 引張 『そ の場』観 察 法 か ら求 め られ た、試 料(1100℃×3hr)にお け る同
じ5nmサ イ ズのTi(OCN)析出物 の障害物 強度 α=0.41と良い一 致 を示 した。 従 って 、先行
研 究 か ら求 め られ た障害 物 強度 の値 は、本 実験 にお けるTEM内 引張 『その場 』観 察法 を用
いて得 られ た 、運動 転位 とTi(OCN)析出物 との相互 作用 に よる障害物 強度 の値 と良い 一致
を示 してい るこ とよ り、先 行研 究 にて報 告 され て い る報 告 内容 は妥 当で あ る と判 断 す る こ
とが で きる。
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3.5.5Ti(OCN)析出物 による硬化機構
析 出物の発生 により材料の硬化が認 められ るのは、析 出物 が発生す ることで転位 の運動
が障害物である析 出物に阻害され ることによって起 こるか らであ り、その数が多いほど、
転位 が障害物に絡まる量 も増加す るため硬化量 も増加す る傾 向にある。運動転位が析出物
に阻害 され る際には大きく分 けて、カ ッティング機構 とバイパス機構 の2つ の反応形態が
存在す る。今回対象 としているv4Cr-4Ti合金 中の析出物にて、これ らを論 じている論文
はないが、圧力容器鋼 な どのFe-Cu合金 においてはカ ッティング機構か らオロワン機構へ
変化す る際の析出物サイズの閾値 について論 じられている[3]。カ ッティング機構 とは、図
1.24にも示 したよ うに、運動転位が同一すべ り面上 にて析出物 と相互作用を起 こし析出物
を通過する際、転位の運動が阻害 され、運動転位通過後 は析 出物 に原子のズ レが起こる相
互作用である。また一般的にカッテ ィング機構 からオ ロワン機構への変化は、障害物強度 α
を通 じて説明す ることができ、式(3-1)で表す ことができる。 しか しオロワン機構の場合 で
は、障害物強度は 「0.8」であると定義 されてい る[4,5】。一般的に析出物には、整合析出物 と非
整合析出物の2種 類が存在する。転位論 においては、オ ロワン機構 は非整合析出物の場合
にのみ起 こるとされている[24]。本実験 にお ける試料(600℃×20hr)では障害物強度は0.30、
試料(1100℃×3hr)では0.41であ り、オ ロワン機構 より十分 に小 さな値 を示 した。 しか し、
Ti(ocN)析出物 についてはFcc構 造で主に{100}面上に発生すると報告 されている[25】。従
って、母材 と析出物の結晶構造の違いにより、試料(600℃×20hr)、試料(1100℃×3hr)にお
ける析出物は非整合析出物であると考 えられ る。 しか しなが ら、本実験では運動転位 との
相互作用時に、オ ロワン機構 に伴 うダイポール、お よび、オロワンループの形成が認め ら
れなかった。また他の先行研究[23・26・27]などでも、Ti(ocN)析出物の障害物強度はo.2～o.5
の範 囲内にあると報告 されてお り、上記、Zheng[1]らの微細組織観察結果か ら算出 した障害
物強度(ニ0.45)と良い一致を示 している。このような障害物強度が 「0.8」よ り小 さい原 因とし
て考えられ ることには、Ti(OCN)析出物はWatanabe[28・29】らによって、円板状析 出物 と報告
されていることよ り、母材(BCC)のすべ り系、および析 出物 の晶癖面(FCC)との関係か ら、
Ti(OCN)析出物 は非整合析出物ではあるが、板状である厚みが薄い部分においては析 出物 の
原子が数原子 しか存在 しないことより、析 出物の抵抗力が弱いことが考 えられ、その結果、
析出物の板状の部分 と運動転位 が相互作用 を起 こす場合 には、カ ッティング機構 と類似 し
た相互作用が起 こると考 えられ、障害物強度が「0.8」よ り小 さい値 になったもの と考えられ
る。 この詳細については、第5章 にて具体的に述べ ることにす る。
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3.6結 論
本実験では、ブランケ ット候補材料であるバナジ ウム合金(v4Cr4Ti合金)において、照
射硬化 因子の一つであると考 え られ てい るTi(OCN)析出物 を発生 させ るため、V4Cr-4Ti
合金に熱時効を施 した試料を作製 した。作製 した試料により、TEM内 引張 『その場』観察
法 を用いて、Ti(OCN)析出物 と運動転位 との相互作用機構の定量的解析を試みた。また併せ
て、TEM内 引張 『その場』観察法により得 られたパラメータと、 ビッカース硬 さ試験か ら
得 られた巨視的機械的特性 との比較を行った。本研究によ り得 られた知見を以下に示す。
TEM内 引張 『その場』観察法 により得 られた運動転位の挙動から、以下の知見を得 た。
・運動転位 と障害物であるTi(OCN)析出物 との相互作用 においては、運動転位 が同一すべ
り面上(1次元的)にて、 自由飛行運動を しているのが確認 された。
・観察 された運動転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用においては、 らせん転位 における相
互作用 のみが観察 された。 これ は本実験条件である室温付近においては、変形が らせん転
位の運動に律速 されていると考察できる。
・Ti(OCN)析出物が4nm、5nmサイズのものにおいては、障害物強度が従来報告 されてい
るオ ロワン機構の もの と比較す ると、十分に小 さかった。Ti(OCN)析出物は非整合析 出物で
あるため、障害物強度 は「o.8」であると考えられてい る。 しか しTi(OCN)析出物は、円板状
析 出物 であるこ とより、板状である厚みが薄い部分 においては析出物 の原子が数原子 しか
存在 しない ことか ら、析 出物の抵抗力が弱いことが考 えられ、その結果、カ ッティング機
構 と類似 した相互作用が起 こるもの と考え られ る。
TEM内 引張 『その場』観察法によ り得 られた転位の運動挙動 より、線張カモデル を用いた
析 出硬化の解析 を行い、微細組織観察結果か ら取得 された障害物強度 と障害物間隔を用い
て巨視的機械 的性質 と比較を行い、以下の知見を得た。
・TEM内 引張 『その場』観察法によ り得 られた、障害物強度お よび障害物 間隔の平均値 を
用いて、ForemanやMarkinらによって提案 されてい る硬化式 を元に、析 出硬化 を起 こし
てい る場合にお ける降伏応力の増加分 と、 ビッカース硬 さ試験 か ら得 られた硬 さ値 を元に
算出 した降伏応力の増加分 との比較を行った ところ、良い一致を示 した。
・TEM内 引張 『その場』観察法によ り得 られた障害物強度 と、先行研究な どによ り報告 さ
れている降伏応力、体積数密度 、析 出物サイズ を元 に障害物強度の算出を行い、比較 した
ところ、良い一致を示 した。先行研究か らの障害物強度の値は、TEM内 引張 『その場』観
察法 を用いて得 られた障害物強度の値 と良い一致を示 してい るこ とより、妥 当であると判
断す ることができる。
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第4章 純バナジウムによる運動転位とキャビティとの相互作用に関する研究
4.1は じめに
軽水炉の圧力容器鋼、核融合炉のブランケ ッ ト候補材 などにおいて、中性子照射 による
キャビティ(ボイ ド、ヘ リウムバブル)の発生 に伴 う、照射硬化 とDBTTの上昇が問題 とな
っている。 この硬化機構 を解 明す るために様々な評価が行われてい るが、硬化 メカニズム
に関す る知見については報告 されていないのが現状である。そ こで本研 究では、ブランケ
ッ ト候補材にBCC金 属が用い られているとい うことに着 目し、BCC金属 中における運動
転位 とキャビティによる硬化 メカニズムに関す る知見を得 るために、TEM内引張 『その場』
観察法 を用いた研究 を行 うこととした。
4.2本 章の研究 目的
本章では、キャビティ(ボイ ド、ヘ リウムバブル)における硬化機構を定量的に理解す るこ
とを目的 として、BCC金属である純バナジ ウムを用いた実験によ り、具体的に以下の知見
を得ることを目的 とした。
・運動転位 を律速す る転位成分について調べ る。
・キャビテ ィのサイズ、数密度を変化 させた試料を作製 し、それぞれ の場合の障害物強度
の定量的評価を行 う。
・TEM内引張 『その場』観察法 により得 られた結果か ら、キャビテ ィの硬化機構について
の検討 を行 う。
・分子動力学法 を用いた計算機 シ ミュ レーシ ョン実験によ り得 られてい る知見 と本実験 に
よ り得 られ る実験データ との比較 ・検討を行 う。
4.3実 験結 果
4.3.1TEM観 察 に よ るキャ ビテ ィのサ イ ズ、数密 度 につ いて
1.3.4節(3)項 にて述 べ たが 、Vanveenらに よ り報 告 され てい る熱 的ヘ リウム脱
離 分析 法(THDS)を用 い た先行 研 究[1】に よれ ば 、バナ ジ ウム にヘ リウムイ オ ンを照射 した場
合 で は、 キ ャ ビテ ィが形 成 され るこ とが報 告 され てい る。 また イオ ン照射 に よって発 生 し
た キャ ビテ ィは、TEMの フォー カ スを調整 す るこ とで コン トラス トが 白黒変 化す る ことに
よ り判 別 で きる と報 告 され てい る[2]。図4.1(a)には溶 体化 処理 材 、図4.1(b)には照射材
(0.2dpa)、図4.1(c)には照射 後熱 処理材(0.2dpa+1100℃)、図4.1(d)には照射後 熱処 理材
(0.2dpa+1100℃)を明視 野像 の状 態 か らフォ ーカ ス調整 を行 い 、キ ャ ビテ ィの コン トラス ト
調整 を行 ったTEM観 察像 を示す 。
図4.1(a)に示す よ うに溶 体化 処理 材 で は、キ ャ ビテ ィは観 察 され ず、また、図4.1(b)、(c)、
(d)のよ う に 、 ヘ リ ウ ム イ オ ン 照 射 を 行 っ た 照 射 材(0.2dpa)、照 射 後 熱 処 理 材
(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)の明視 野像 で は 、 キャ ビテ ィ と考 え ら
れ る 白い欠 陥 が観 察 され た。表4.1には、照射 材(0.2dpa)、照射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)、
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照射後熱処理材(0.4dpa+1100℃)において観察 され たキャビティのサイズお よび数密度 を
示す。
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図4.1明 視 野像(a)溶 体 化処 理材 、(b)照射材(0.2dpa)、(c)照射 後熱 処理 材
(0.2dpa+1100℃)、(d)照射 後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)
表4.1キ ャ ビテ ィのサ イ ズ と数密 度
略称 照射条件 サイ ズ:d(nm) 数密 度:N(m-3)
溶体化処理材 ■ ■ ■ ■ ■ 一 ■ ■ ■ 一 ■ ■
照 射材(0.2dpa) 0.2(dpa)照射 4 1.0×1022
照射 後熱 処理 材
(0.2dpa+1100℃)
0.2(dpa)照射 後 、1100℃×2hrの追加 熱処
理
6 8.9×1021
照射 後熱 処理 材
(0.4dpa+1100℃)
0.4(dpa)照射 後 、1100℃×2hrの追加 熱処
理
14 1.2×1020
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4.3.2TEM内 引張 『そ の場 』観 察
(1)各 実 験条件 毎 の運 動転位 の挙動
図4.2には溶 体化 処理材 にお け るTEM内 引張 『そ の場 』観 察 の結 果 を示す 。 また 図4.3
には照 射材(0.2dpa)にお け る観 察結 果 を、 図4.4には照射 後熱 処理材(0.2dpa+1100℃)、図
4.5には照射後 熱処 理材(0.4dpa+1100℃)の観 察 結果 を示 す。
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図4.2TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よる溶 体化 処理 材 の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-2)は、(a-1)～(a-2)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶体 化 処理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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図4.3TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よる照射 材(0.2dpa)の運動 転位 の様 子
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-2)は、(a-1)～(a-2)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化処 理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.2dpa
にてイ オ ン照射。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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図4.4TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よ る照射 後熱 処 理材(0.2dpa+1100℃)の運 動転位 の
様 子
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-2)は、(a-1)～(a-2)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化処 理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.2dpa
にてイ オ ン照射+1100℃×2hrの追加 熱処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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図4.5TEM内 引張 『そ の場』観 察 に よ る照射 後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)の運 動転位 の
様 子
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-2)は、(a-1)～(a-2)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化処 理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.4dpa
にてイ オ ン照射+1100℃×2hrの追加 熱処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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第3章 にお け るV4Cr-4Ti合金 を用 い た研 究 同様 、 イオ ン照射 を行 ってい ない溶 体化 処
理材 にお け る観 察結 果 では 、運動 転位 は 二重交 差す べ りな どで発 生 した ジ ョグや デ ブ リの
形成 に よる ピン止 め以外 は 、ほ とん ど ピン止 め され る こ とな く、転位 の運動 が観 察 され た。
また 『そ の場』観 察 にお いて 、ジ ョグやデ ブ リによ る ピン止 め点の数 は 、V4Cr4Ti合金 同
様 、少 な かっ た こ とよ り、運 動転位 に対 して大 きな影響 を及 ぼす 程 で はない。 また全 体 の
運 動転位 の動 き も比 較 的遅 く、 ピン止 め点 に動 きが律速 され て い る訳 で は ない ので 、粘 性
運 動 に近 い もので あ った。
一方 で 、照射 後熱 処理材(0.4dpa+1100℃)のよ うなヘ リウムイ オ ン照射材 にお いて は、 図
4.6(a-1)～(a-2)に示 す よ うに、複数 の運動 転位 がTEM観 察 像 の 同 じ箇所 にて ピン止 め され
てい る と ころが観 察 され た。 従 って 、障 害物 が存在 す る場合 にのみ 、運動 転位 の ピン止 め
が起 きて い る と判 断す る こ とが で きる。照射 材(0.2dpa)、照射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)、
照射 後 熱処 理材(0.4dpa+1100℃)におい ては 、図4.3～図4.5に示す よ うに、運動 転位 は試
料 中の さま ざまな ポイ ン トにて ピン止 めが観 察 され て い る こ とか ら、障 害物 の働 き を して
い るキ ャ ビテ ィ に ピン止 め され てい る と判 断す る こ とがで き る。 ま た ピ ン止 め され た転 位
はV4Cr4Ti合金 同様 、 ピン止 め後 、張 り出 し角 が徐 々 に鋭 角 に な り、臨界 張 り出 し角 に
達 す る と転位 が障害 物 を通過 し、再び 移動 しは じめ る こ とが確認 され た。 イ オ ン照射材 に
お い ては溶 体化 処理材 とは異 な り、転位 の ピ ン止 め点 の数 が は るか に多 く、転 位 の運動 も
ピン止 め点 か らの離 脱 に律速 され てお り、転位 の 自由飛 行運 動 が確認 され た。 従 っ て、 こ
の粘 性 運動 と自由飛 行運 動 の差 を考 え る と、照 射材(0.2dpa)、照射 後熱 処理 材
(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理材(0.4dpa+1100℃)にお いて観 察 され る運動 転位 の障害物
が、通 常 のTEM観 察 で は観 察 が 困難 なサイ ズ の キャ ビテ ィで あ る と考 え られ る。ま た観 察
され た ピン止 め点 の数 は体積 数密 度 が多 い照射 材(0.2dpa)のときが58と 最 も多 く、次 いで
照射 後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)の42、照 射後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)の36であった。
この よ うに体積数 密 度 の多 い順 に、 ピン止 め数 も多 い結 果 となった。
ま た表4.1に示 した キ ャ ビテ ィの体積 数密 度 と、本 実 験 にお いて観 察 され た運動 転位 とキ
ャ ビテ ィの相互 作用 時 にお け る体 積数 密度 が一 致す るか ど うか を調 べ るた め、表4.1の値 を
元 に、式(2-16)より求 め た障害 物 間隔:Lvと 、 『そ の場』観 察 時 の障 害物 間隔:Lin-、it。の比
較 を行 った。 しか しな が ら、本実 験 にお いて は照射 材(0.2dpa)、照射後 熱処 理材
(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理材(0.4dpa+1100℃)のい ずれ にお いて も、運 動転 位 の ピン
止 め点 が1箇 所 しか観 察 され なか った た め、『そ の場』観 察 時の 障害物 間隔 の測定 を行 うこ
とが で きない。 従 って 、図3.8(b-2)に示 した よ うに、『そ の場 』観 察 に よ り確 認 され た運 動
転位 の ピン止 め点 か ら転位 線 の端 ま での距 離 を測定 す るこ とでLin-、it。とした。LVとLin-、it。
の関係 を表4.2に示す 。なお表4.2の 『そ の場』観察 か らの 障害物 間隔:Lin-、i七。につ いて は、
平 均値 を表 してい る。 これ らの結 果 を確 認 す る と、照射 材(0.2dpa)、な らび に照射 後熱 処理
材(0.2dpa+1100℃)におい てはLvとLiじ、it、の値 は似 た よ うな値 に なって お り、 また照射 後
熱 処理材(0.4dpa+1100℃)につ いて は大 き く異 な る結果 とな ってい る。 しか しな が ら、照射
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後熱処理材(0.4dpa+1100℃)においては、図4.5などの複数の転位線が ピン止 めされている
TEM画像か ら転位線間のピン止め箇所 の距離を測定 してみ ると、約350～800nmの値 を示
してお り、表4.2の820nmと比較す ると上限値では似た ような値 を示 している。従 って、
350～820nmの問に障害物 が存在 している と考 えることができ、測定 された体積数密度、
またはそれ以上 にキャビティが存在 している状態にて実験が実施 されていると考えること
ができる。
表4.2障 害 物 間 隔LvとLi。 ・、it。の 比 較
略称
体積数密度か らの障害物間
隔:Lv(nm)
『そ の場』観 察 か らの障 害物
間隔:Lir、it。(nm)
照射 材(0.2dpa) 160 120
照 射後 熱 処理材
(0.2dpa+1100℃)
150 170
照 射後 熱 処理材
(0.4dpa+1100℃)
820 575
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図4.6照 射 後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)にお け る運 動 転位 の ピン止 め挙 動
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(a-2')は、(a-2)の写真 の転位 線部 分 のみ
を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化 処理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.4dpa
にてイ オ ン照射+1100℃×2hrの追加 熱処 理。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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(2)すべ り系の決定、お よび、画像の紙面補正
本実験において も、ヘ リウムイオ ン照射 を施 した試料 における運動転位 の張 り出 し角の
大 きさや障害物間隔な どを正確に把握するため、2.7節 にて説明 した、すべ り線お よび
シュミッ ト因子 を考慮す ることにより、運動転位のすべ り面 とすべ り方向を決定 した。す
べ り系は本実験で使用 している純バナ ジウムでは、バナジウム合金(V4Cr4Ti)と同 じく
BCC金属であるため、すべ り方向は<111>方向、すべ り面は{110}または{112}面にあると仮
定 し、この中において、すべ り線、シュミッ ト因子の値が比較的大きい ものをすべ り系 と
判断 した。また転位運動が起 きているすべ り系 を正確に把握す るために、2.7.3節 に
て述べた ように、指数付 けによる入射 ビーム方向の確認 を行い、画像の紙面補正を行 った。
本章でも画像撮影 時の入射 ビーム方向 とすべ り系は、TEM観 察像の下段 に示 した。またバ
ーガースベ ク トルは、Wulffの楕円を実際に観 察 された転位形状に当てはめることで確認 し、
併せ て、臨界張 り出 し角の測定を行った。
(3)運 動 転位 とキ ャ ビテ ィ との相互 作用
本実 験 にお いて観 察 され た運動 転位 とキ ャ ビテ ィ との相互 作用 で は 、同一す べ り面 にお
け る相 互作 用(以下、カ ッテ ィ ング機構)に よる もの以 外 に交 差す べ りな どを起 こ し、運 動転
位 が他 のす べ り面 に移動 してい る と思 われ る もの が確認 され た。 前述 の図4.6(a-1)～(a-2)
には照 射後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)、図4.7(a-1)～(a-2)には照射 材(0.2dpa)、図4.8(a-1)
～(a-4)、 図4.9(a-1)～(a-3)には照射 後熱 処理 材(0.2dpa+1100℃)にお いて得 られ た交差す べ
りな どを起 こ して い る と考 え られ る運 動転位 の一連 の顕 微鏡 写真 を示 す。 また図4.7(b-1)
～(b-2)、 図4.8(b-1)～(b-4)、図4.9(b-1)～(b-3)には、 運動 転位 を トレー ス した 図 を示 す。
こ こで 図4.2～図4.9におい て観 察 され た転位 は、結 品方位 解 析結 果 とWulffの楕 円の長
軸 方 向がバ ー ガー スベ ク トル の方 向で ある こ とを考 慮す る と、 いずれ の場 合 で も、 らせ ん
成 分 の強 い混合 転位 が キ ャ ビテ ィ と相 互作 用 を起 こ してい る と考 え られ る。 また 照射材
(0.2dpa)、照射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)のいず れ にお
いて も、V-4Cr-4Ti合金 の場合 と同 じく刃状 成分 の強い 混合転 位 との相互 作用 は確認 され な
か った。 また本 実験 の照 射材(0.2dpa)、照射 後熱 処理 材(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理 材
(0.4dpa+1100℃)にお け る運 動転位 とキャ ビテ ィ との相 互作 用 にお いて は、 図4.6(a-2')の転
位Aの よ うに、すべ り線 が折 れ 曲が って い るもの(以下、パ ター ン1)や、図4.7のよ うに転
位線 が ピン止 め点 を境 に左 右 で異 なるすべ り面 をす べ り、転 位線 が スパ イ ラル 形状 にな っ
てい るもの(以下 、パ ター ン2)が確認 され た。 また照 射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)や照射
後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)の運 動転位 とキャ ビテ ィの相互 作用 で は、 図4.8のよ うに転位
線 が 障害物 に 張 り出 し、その ピン止 め点がバ ー ガー スベ ク トル の方 向に移動 す るもの(以下 、
パ ター ン3)や、 図4.9のよ うにダイ ポール 形成 後 デ ブ リを発 生 し、 ピン止 め点 がバ ーガー
スベ ク トル の方 向 に移動 してい るもの(以下 、パ ター ン4)などが確認 され た。
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そ こで運動転位 とキャビティの相互作用 を表 してい る上記、パ ター ン1～4の相互作用反
応数 と、運動転位 とキャビティとの相互作用の全反応数 を母数 とした場合 の割合を調べ、
交差すべ りや二重交差すべ りが障害物のサイズにどの ように影響 してい るかを調べた。 こ
こで相互作用の全反応数 とは、運動転位 が障害物に ピン止めされ ピン外れ を起 こ した数 を
全反応数 として計算 を行った。照射材(0.2dpa)、照射後熱処理材(0.2dpa+1100℃)、照射後
熱処理材(0.4dpa+1100℃)におけるパ ターン1～4の条件に照 らし合わせた ときの交差すべ
りと二重交差すべ りの全反応数に対す る割合は、照射材(0.2dpa)では15%、照射後熱処理
材(0.2dpa+1100℃)では21%、照射後熱処理材(0.4dpa+1100℃)では67%となった。このよ
うに交差すべ りや二重交差すべ りの割合は、キャビテ ィサイズが大き くなるにつれ増加 し
た。
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図4.7照 射材(0.2dpa)にお け る運 動転 位 の交差 す べ り挙 動
図 中の(a-1)～(a-2)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-2)は、(a-1)～(a-2)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化処 理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.2dpa
にてイ オ ン照射。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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Incidentbeamdh7ection:[-111],
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図4.8照 射 後 熱 処 理 材(0.2dpa+1100℃)にお け る運 動 転 位 の 交 差 す べ り挙 動2
図 中 の(a-1)～(a-4)はTEM観察 像 に よ る連 続 写 真 。(b-1)～(b-4)は、(a-1)～(a-4)の写 真 の 転
位 線 部 分 の み を トレー ス した も の 。(入 射 方 向 、 す べ り面 、 す べ り方 向 は 図 中 に記 載 。)
※試 料 条 件:1100℃×8hrの溶 体 化 処 理+照 射 温 度600℃ 、加 速 電 圧190keV、照 射 量0.2dpa
に て イ オ ン 照 射 。
※ 図 中 のbは バ ー ガ ー ス ベ ク トル 、gは 逆 格 子 ベ ク トル 。
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図4.9照 射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)にお け る運動 転位 の交差 すべ り挙動3
図 中の(a-1)～(a-3)はTEM観察 像 に よ る連続 写真 。(b-1)～(b-3)は、(a-1)～(a-3)の写真 転
位線 部 分 のみ を トレー ス した もの。(入射 方 向、す べ り面 、すべ り方 向は 図中 に記 載。)
※試 料 条件:1100℃×8hrの溶 体化処 理+照 射 温度600℃、加 速電圧190keV、照射 量0.2dpa
にてイ オ ン照射。
※図 中のbは バ ーガ ースベ ク トル 、gは 逆格子 ベ ク トル 。
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(4)障 害 物 強度 の算 出
1)張 り出 し角 度 の測定 、 お よび 、交 差す べ りの割 合
障害 物強 度 の測定 は、前 述 の4.3.2節(3)項 にて述 べ た、照射 材(0.2dpa)、照射 後
熱 処理材(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)にお ける、交 差す べ りや二 重
交 差す べ りを起 こ して いな いパ ター ン1～4を 除い た 同一す べ り面上 で の運 動 転位 と障害物
の相 互 作用 に 限定 した もの にて 臨界 張 り出 し角 度:φ,の 測 定 を行 い、式(3-1)より障害物 強
度 αの算 出 を行 った。 図4.10には、本 実験 に よ り得 られ た照射材(0.2dpa)、照射 後 熱処 理
材(0.2dpa+1100℃)、照射後 熱処 理材(0.4dpa+1100℃)にお け る障 害物 強度 αの ヒス トグラ
ム を示 す。 ま た表4.3には、 キ ャ ビテ ィのサイ ズ と、 その 際の 障害物 強度 の 平均値 を示 す。
各試 料 条件 の 障害物 強度 の 平均値 を比 較す る と、照射 材(0.2dpa)では0.56、照射 後熱 処理 材
(0.2dpa+1100℃)、お よび 照射後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)では、 それ ぞれ0.59、0.71とな
り、 キ ャ ビテ ィサイ ズ が大 き くな るにつれ 障害 物強 度 の値 も増加 した。
この よ うに本 実験 にお い て は、障 害物 サイ ズの増 加 に よ り、 交差す べ りの割 合 と障 害物
強 度 の両方 の増加 が認 め られ た。 図4.11には、 障害物 強度 と交差す べ りの障害 物サ イ ズ依
存性 の関係 図 を示す 。
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図4.10照 射材(0.2dpa)、照射後 熱処 理材(0.2dpa+1100℃)、照射後 熱 処理材
(0.4dpa+1100℃)にお け る障 害物 強度 αの分布
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表4.3キ ャビティのサイズと障害物強度
略称 サイ ズ:d(nm) 臨界 張 り出 し角 度:φ,(°)
障害物強度:α(括
弧内は標準誤差)
照 射材(0.2dpa) 4 113 0.56(±0.02)
照射 後熱 処 理材
(0.2dpa+1100℃)
6 107 0.59(±0.02)
照射 後熱 処 理材
(0.4dpa+1100℃)
14 89 0.71(±0.04)
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図4.11障害物強度 と交差すべ りの割合のサイズ依存性
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2)キ ャ ビテ ィの サイ ズ と障害物 強度 の 関係
本 実 験 にお いて得 られ た 障害物 強度 の値 は小 さい ものか ら順 に、照射材(0.2dpa)→照射 後
熱 処理材(0.2dpa+1100℃)→照射 後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)の順番 で あ った。MD計 算機
シ ミュ レー シ ョンにお いて 、キャ ビテ ィ(ボイ ドや バ ブル)を比較 した場 合 、ボイ ドの ほ うが
バ ブル よ り強 い障害 物 であ る と報 告 され てい る[3・4]。またMD計 算機 シ ミュ レー シ ョンにて 、
ボイ ドのサ イ ズの増加 に伴 い、臨界 せ ん断応 力 が増加 す る と報 告 され てい る[3]。本 実験 にお
いて は、照 射材(0.2dpa)はサイ ズ が4nmと 一番 小 さ く、 また照 射後熱 処 理材
(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処 理材(0.4dpa+1100℃)は熱 処理 を加 える こ とで 、そ れ ぞれ6nm、
14nmと大 き くな った。従 って 、MD計 算機 シ ミュ レー シ ョン結果 を考慮す る と障害物 強度
αは 、照射 材(0.2dpa)→照射 後熱 処理材(0.2dpa+1100℃)→照射 後熱 処理 材(0.4dpa+1100℃)
の順 で大 き くな るはず であ り、本 実験 にて測 定 され た 障害物 強度 も同 じ順 で あ った こ とか
ら、MD計 算機 シ ミュ レー シ ョン結果 は本 実験 結果 をサポ ー トす る形 とな った。な お、こ こ
で測定 してい る障害 物強 度 は、運 動転位 とキャ ビテ ィが初 めて反 応 した ときの もの に限定
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しているわけではなく、測定され る大部分 のものは何度か運動転位 とキャビティとが反応
を起 こしたものにて測定 してい る可能性がある。
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4.4考 察
前節の4.3節 では、TEM内 引張 『その場』観察法によ り得 られたキャビティにお ける
障害物強度の算出、お よび交差すべ りや二重交差すべ りの発生割合を求めた。そ こで本節
では、キャビティによる硬化 メカニズムについて、以下の事柄か ら検証 を行った。
1.障害物強度の分布 、お よび、その平均値について
2.転位運動を律速 している転位成分
3.転位 の鏡像力
4.キ ャビティによる硬化機構
5.計 算機シ ミュレーシ ョン との比較
4.4.1障 害物強度の分布 について
本節では、本実験 において得 られた障害物強度、お よび、障害物サイズ との関係 につい
ての考察を行 う。 障害物強度 の測定では、交差すべ りの影響 を除外 した同一すべ り面上で
の相互作用のみ を調べるために、4.3.2節(3)項 にて交差すべ りの定義 を行 ったパ
ターン1～4を 除いた ものにて測定を行 った。また本実験 においても第3章 の実験 と同じよ
うに、障害物強度が張 り出 し角度以外 にて変化する理由には、①運動転位が障害物 をせ ん
断す る位置 と②障害物強度のサイズ分布が考え られ るため、これ らの項 目についての考察
を行 った。
項 目①の運動転位が障害物 をせん断す る位置 については、本実験においても運動転位 が
障害物 をせん断す る際の位置(障害物 に対するすべ り面の位置)の調査を試 みたが、サイズが
微細であったため、同一すべ り面上でのカ ッティング機構時における障害物のせん断位置
を調査するのは不可能であった。しか し、照射材(0.2dpa)、照射後熱処理材(0.2dpa+1100℃)
においては、図4.10のよ うに障害物強度 の分布幅が広範囲に見 られた。 この分布幅 につい
てはNogiwa[5]らによって、すべ り面の位置の変化 に伴 う、障害物 と接触す る転位線 の接触
長 さが影響すると報告 されてお り、本実験 においても、障害物のせん断位置の影響 がある
もの と考え られ る。またここで、同一すべ り面上でのカ ッティング機構 と述べているが、
TEM観察像か らは2次 元的な観察像 しか確認で きず、ジ ョグの有無 を確認す ることは困難
であ り、真に同一すべ り面上 のみにて相互作用 を起 こしているか どうかの検証 を行 うこと
はできない。 しか し運動転位が障害物 にピン止 めされた際、図2.17(d)に示す 、ギルマンー
ジ ョンス トン機構 で定義 されているようなダイポールの形成 などが確認 されていない こと
よ り、仮 にジ ョグが発生 していた としても、TEM観察像 では確認 できないよ うな数nm程
度の ものであると考 えられ、運動転位 と障害物 との相互作用 には大きな影響を及ぼ さない
と考えられ る。従って、本実験における障害物強度の測定には、同一すべ り面上での相互
作用 と判断 してい るものの中に、数nm程 度のジョグを発生 して相互作用 を起 こしている
ものが含まれてい るか もしれ ないことが考 えられ る。
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また項 目②の障害物強度のサイズ分布については、図4.10にお ける障害物強度 αのヒス
トグラム より、照射材(0.2dpa)→照射後熱処理材(0.2dpa+1100℃)→照射後熱処理材
(0.4dpa+1100℃)の順で障害物強度の増加が認 められてお り、キャビティサイズの増加に伴
い、障害物強度の値が増加す るサイズ依存性が確認 された。 これ については障害物サイズ
の増加 に伴い、運動転位が障害物 に接触す る長 さが長 くなるため、転位 の 自己エネルギー
が増加 し、障害物強度が増加す るもの と考 えられる。
4.4.2転 位運動を律速 している転位成分
本実験において得 られた障害物強度は、VL4Cr4Ti合金 における運動転位 と析 出物の相互
作用 と同 じく、各種実験条件 において らせん成分の強い運動転位 とキャビテ ィとの相互作
用 によるものがほとん どであった。本実験 において、溶体化処理材では運動転位は比較的
動 きも遅 く粘性運動 に近い ものであ り、またキャビテ ィなどの障害物が存在す る照射材
(0.2dpa)、照射後熱処理材(0.2dpa+1100℃)、照射後熱処理材(0.4dpa+1100℃)では、溶体化
処理材 と比べると転位 のピン止め点の数ははるかに多 く、転位運動 もピン止め点か らの離
脱 に律速 される自由飛行運動が確認 された。また本実験 におけるらせん転位 と刃状転位 の
転位成分依存性 については、3.5.2節 にて述べた ように、運動転位 が 自由飛行運動 の
場合には転位成分 よらず障害物の抵抗力は等 しくパイエルス応力の寄与が小 さい。従って、
運動転位 の転位成分依存性 については、 らせん成分や刃状成分の転位成分 の違いに関わ ら
ず同 じとして取 り扱 うこととした。
4.4.3転 位 の鏡像力
本実験における運動転位 とキャビティとの相互作用においては、観察 された運動転位 の
関係上、障害物間隔を測定す ることができなかったため、臨界せん断応力 の算 出をす るこ
とができず、TEM内 引張 『その場』観察によ り求 められる臨界せん断応力の値を元に、具
体的な鏡像力の影響 を比較 ・検討す ることができない。しか しなが ら、本実験においても、
第3章 のV-4Cr-4Ti合金における実験 と同じく、観察 された運動転位が試料表面に突き抜
けて転位 の端点近傍で表面 と垂直になるような大き く曲がった転位像 は観察 されなかった
ことより、鏡像力が弱い試料表面か ら離れた位置にて運動転位が観察 されていることが示
唆 され る。また本研究におけるv-4Cr-4Ti合金での障害物強度 の値 はo.3～o.4の範囲であ
るのに対 し、本実験での障害物強度 αの値は0.5～0.7の範囲であった。障害物強度 と臨界
せん断応力 との関係は、2.2.2節(1)項 の式(2-11)にて定義 されてお り、障害物強度
が増加する と臨界せん断応力 も増加す る。鏡像力の影響は表3.7より、試料表面か ら50nm
以上離れた位置だ と約10～20MPa程度 である。本実験にお ける臨界せん断応力の値 は、障
害物強度 と臨界せ ん断応力 との関係か ら、V-4Cr-4Ti合金における80～100MPaより大 き
い値 である と考 えられ、また試料表面の酸化膜の影響によ り鏡像力が弱 くなっていること
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か ら、試料表面 に突 き抜 けるよ うな表面 と垂直 になるような大き く曲がった転位像 が観察
されなかった ことが考え られ る。
4.4.4キ ャビテ ィに よる硬化機構
キャビテ ィよる硬化 もまた析出物 と同じよ うに転位運動が阻害 され ることによって起 こ
り、その硬化量は障害物の体積数密度 により依存す る。運動転位 とキャビテ ィの相互作用
においては同一すべ り面上におけるカ ッティング機構 と、別のすべ り面に運動転位 が移動
す る交差すべ りと思われ る挙動が確認 された。交差すべ りと思われ る挙動 については、前
述のパ ター ン1～4の よ うなすべ り線が折れ曲がっているものや、ピン止め点がバーガース
ベ ク トルの方向に移動す るものな どが確認 された。そ こでTEM観 察像か ら、直接、交差す
べ りなどの原因となるジ ョグを確認す ることは困難であるが、転位形状やすべ り線 の形状
などを考慮 して、運動転位 とキャビテ ィの相互作用時に交差すべ りが伴 うかの検討 を行 っ
た。2.2.3節(2)項 で も述べたが、ギルマンージ ョンス トン機構[6,7,8】では、らせん転
位が二重交差すべ りをした際の転位形状は発生するジ ョグの長 さによって異なると報告 さ
れている。Low[6]などらは図4.12に示す ように、ジ ョグの長 さが中間の場合 には転位線 が
ダイポール形成後デブ リな ど形成 し、またジョグの長 さが大きい場合 には転位線がジ ョグ
両端にてそれぞれが独立 した転位源 とな り、転位線がスパイラル形状 にて増殖機構 を起こ
し、二重交差すべ りを起 こす と報告 している。
(a)小さいジョグが、点欠陥を作製し、それに沿って移
動している。
(b)とてもジョグ大きい場合、転位NYとMXは、独立し
て動く。
(c)ジョグの長さが中間の場合、転位NPとMOの相互作
ト 用が起こり、印加される応力が高レ、応力の場合のみ通
過することができる。通過後はデブ リを発生する。
イ!、 、
〆 ノ阯{ロ}
、」M
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また その ジ ョグはFeng[9]らに よって 、二重 交差 すべ りを起 こ してい る場合 、バ ー ガー スベ
ク トル の方 向 に移 動 す る との報告 もな され て い る。 こ こで本 実験 にて得 られ た4.3.2
節(3)項 の 図4.8～図4.9に示 す 、パ ター ン3、4に お いて は らせ ん成 分 が強 い混合 転位
が キャ ビテ ィ と反 応 してい るた め、 ジ ョグ の成 分 は刃状 転位 で あ る。
ま た前述 の3.5.2節 にて説 明 した よ うに、パ イ エル ス応力 は らせ ん転位 のほ うが刃
状 転位 よ りも大 きい。従 っ て、刃 状転位 の ほ うが らせ ん転位 と比 べ る と運 動 に必 要 なパ イ
エ ル ス応 力 が小 さいた め、発 生 した ジ ョグがバ ー ガー スベ ク トル の方 向に移動 す るこ とが
で きる もの と考 える こ とが で き る。 また交 差す べ りについ て は、運動 転位 に よ り発 生 した
す べ り線 の形状 変化 よ り判 断す るこ とが で き るとHu11[10]らに よっ て報告 され てお り、す べ
り線 の形状 変化 か らジ ョグの発生 を考 える こ とが で き る。従 って、4.3.2節(3)項
のパ ター ン1に おい ては交 差す べ り、パ ター ン2、3、4に お いて は二重 交差 すべ りの定義
に矛 盾 が ない ことが分 か る。 以上 の こ とか ら、照射 材(0.2dpa)、照射後 熱処 理材
(0.2dpa+1100℃)、照射 後熱 処理材(0.4dpa+1100℃)のいず れ で もジ ョグが発 生 し、交差す
べ りや 二重 交差 すべ りが起 きて い る と判 断す るこ とが で き る。 また ここで二重 交 差す べ り
機構 につ いて理解 しやす くす るた めに、本 実験 に て観 察 され た二 重交 差す べ りのパ ター ン2
とパ ター ン4の 概 略 図 を図4.13に示す 。図4.13中の運動 転位 が ジ ョグ を発 生 してい るす べ
り面 につ いて は、運 動転位 のバー ガー スベ ク トル の方 向 を含 むす べ り面 の候補 の中 か ら、
シ ュ ミッ ト因子 の値 のみ を考 慮す る こ とで決 定 した もので あ る。
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図4.13運動転位 とキャビテ ィとの相互作用における二重交差すべ りの概略図
(パターン2、4)
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4.4.5計 算機 シ ミュ レー シ ョン との比較
照射 損傷 の一 部 で ある キャ ビテ ィ(ボイ ド、バ ブル)と運動 転位 との相 互 作用 に よ る計 算機
シ ミュ レー シ ョン研 究 では 、剛性 率効 果 な どの転位 の 自己エネル ギー に よって複雑 な挙 動
を示す た め、多 くの研 究者 に よって 、研 究 が行 われ て い る[11,12,13,14,15,16,17,18,19,20】。 そ こで本
節 で は、本 実験 におい て観察 され たキ ャ ビテ ィ と運 動 転位 との相互 作用 メカニ ズム と、1.
4節 にて概 略説 明 を した計算機 シ ミュ レー シ ョンに よ り報告 され て い る相 互作 用 メ カニ ズ
ム との比較 を行 い 、本実 験 にお け るデ ー タ の位 置づ けを確認 す るこ とに した。
DD計 算機 シ ミュ レー シ ョンでのFe-Cr鋼中の運 動転位 とバ ブル の相 互 作用 にお い ては 、
Naveenらに よって運 動転位 とボ イ ドとの相 互作 用 と類似 してい る との報告[11】がな され て
い る。 そ こで本議 論 にお い て も運 動転位 とバ ブル の相 互作用 は、運動 転位 とボイ ドの相 互
作 用 と同 じ として取 り扱 うこ とと した。Leeら[15]によるMD計 算機 シ ミュ レー シ ョンでは 、
BCC構 造 で あ るモ リブデ ン 中にて 、 らせ ん転位 とボイ ドが反応 した とき、交 差す べ りを起
こ し、転位 のす べ り面 がボイ ドの入 り口面 と出 口面 にて異 な る との報 告 が され て お り、 ま
たHatano[16]らは、 図4.14～図4.16に示 す よ うにFCC金 属 の銅 中 にお い て、 らせ ん転位
とボイ ドが反応 した際 には転位 線 が交 差す べ りや 二重 交差す べ りを起 こす との報 告 がな さ
れ て い る。本研 究 にお いて はBCC金 属 中にて 、 らせ ん転位 とキ ャ ビテ ィ との相 互 作用 のみ
確認 され た。MD計 算機 シ ミュ レー シ ョンな どで も、BCC金 属 中 の らせ ん転位 とボイ ドの
相 互作 用 では交 差す べ りを起 こす と報 告[15]され てお り、本 実験結 果 と計算機 シ ミュ レー シ
ョンの知見 が一 致 して い る こ とが分 か る。
ま たMD計 算機 シ ミュ レー シ ョン にて上昇 運動 に関す る記述 も報 告 され てい る。 図4.17
や 図4.18に示 す よ うなTrentyevやHafezら[13・14]によって報告 され て い るBCC金 属 中の
刃 状転位 とボイ ドの相互 作用 で は ジ ョグが発生 し、ま た らせ ん転位 とボイ ドとの相 互 作用
では転位 の上昇 運動 が起 き、刃状 転位 とらせ ん転位 の いずれ の場 合 で もボイ ドの入 口部 と
出 口部 にて転位線 の高 さが異 な る と報 告 され てい る。他 にはSchaublin[12]らに よ る鉄 中の
刃 状転位 とバ ブル の相互 作用 で は、刃 状転位 がバ ブル を通過 す る際 、 ジ ョグを発 生 して通
過 す ると報 告 され てお り、Lee[15]らに よっ て報告 され て い る、BCCモ リブデ ン中にお ける
同一す べ り面上 で の らせ ん転位 とボイ ドの相互 作用 で は、転 位線 の 局部 的上昇 が 起 こ るこ
とで 、ボイ ドのせ ん断 を助 け る との報 告 もな され て い る。他 にはHirsch[21]らに よって も、
図4.19(b)に示 す よ うに らせ ん転位 と障害 物 の相 互 作用 にお い てスー パー ジ ョグを発生 して
交 差す べ りを起 こ し、 プ リズマ テ ィ ックル ー プ を形 成す る と報告 され て い る。
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図4.14ら せ ん転位 とボイ ドの相 互作 用 を[111]方向か ら投 影 した 図(図中の 円 の部分 で は、
転位 がボイ ドに よ り収縮 を受 けてい る。)[16]
図4.15ら せ ん転位 がボイ ドと反応 し、交差 す べ りを起 こ してい る図[16]
図4.16ら せ ん転位 が ボイ ドと反 応 し交差 すべ りを起 こ した後 、プ リズマテ ィ ックル ー プ
を形成 してい る図[16】
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図4.17左 側 には(1-10)面、右側 には(-1-12)面にお け る転位 線 とナ ノボイ ドの 関係 図
(右側 の 図で は運動 転位 は矢 印 の方 向 に、 また左 側 の 図 では運動 転位 は奥 か ら手 前 に向 かっ
て移 動 してい る。)[13]
a b c d e
図4.18(a)1nm、(b)2nm、(c)3nm、(d)4nm、(e)5nmの サ イ ズ に お け る刃 状 転 位 通 過
後 の ボ イ ドの 断 面[14]
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(a) (b)
図4.19運動転位 と粒子の相互作用{(a)は刃状転位 と粒子の相互作用、(b)はらせ ん転位 と粒
子の相互作用。いずれ も交差すべ りを起 こしている。}[21]
NaveenやOsetsky[3・11]らによるMD計 算機 シミュレーシ ョンにおいても、同一すべ り面
上 にて起 こるカッテ ィング機構に関す る知見が得 られてお り、 らせん転位や刃状転位によ
るカ ッティング機構ではボイ ドサイズが増加す ることで、ボイ ドの臨界せん断応力 の増加
が認 められている。 この結果 は、本研究において得 られた障害物強度 の平均値 の結果 と傾
向が一致 している。また本実験結果では、障害物強度の増加 に合わせて交差すべ りの割合
も増加 している。本研究か らは転位 の上昇運動 を確認す ることは困難であるが、障害物強
度の増加 によ りTrentyev[13]やHirsch[21]らの研究にて報告 されているような転位 の局部的
上昇が起きていることが考え られ る。その結果、運動転位 がキャ ビティの中心位置でカ ッ
テ ィング機構 を起 こす より転位線 とキャビテ ィとが接触す る長 さが短 く、図4.20の
Hafez[19]らのMD計 算機 シミュレーシ ョンなどで指摘 されてい るよ うな、抵抗力が少ない
中心 より上下に移動 した位置 にてカ ッティング機構 を起 こそ うとす るため、運動転位がジ
ョグを発生 して移動することが考 えられる。従 って、交差すべ りや二重交差すべ りの割合
が増加するものと考 えられる。また これ らの相互作用メカニズムを概略図にす ると図4.21
のよ うにな り、運動転位 と障害物の相互作用において障害物強度が弱い ときにはカ ッティ
ング機構を起 こすのに対 し、障害物強度が強い ときにはジ ョグを発生 して交差すべ りな ど
を起 こす と考え られ る。またそのジョグの長 さの長短によ り、図4.12に示すよ うな二重交
差すべ りに伴 う転位挙動が本実験 においても観察 されたもの と考 えられ る。また、キャビ
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テ ィの中心位置 にて相互作用 を起 こそ うとす る運動転位 は交差すべ りや二重交差すべ りを
起 こす可能性 が高いことか ら、本実験 にて測定された障害物強度 は障害物 の中心位置 より
上下の位置で相互作用を起 こしているものにて測定 してい る可能性があ り、障害物 が本来
持 っている障害物強度 よりも過小評価 してい る可能性があるか もしれ ないことが示唆 され
る。
図4.202nmの ボイ ドと様 々な高 さの刃状転 位 との相 互 作用 にお ける応 カー歪み 曲線[19]
障害物強度 α:小
図4.21運動転位 と障害物の相互作用 メカニズム
一方 で 、Osetsky[3】らに よって報 告 され てい るMD計 算機 シ ミュ レー シ ョンにお ける刃状
転位 とボイ ドの相 互 作用 で は、反 応形 態 はオ ロワ ン機構 で ある と報 告 され てい る。3.5.
5節 で も述 べ たが 、障害 物 の ラ ンダム配列 時 にお け るオ ロ ワン機 構 の場合 で は、 障害物 強
度 は最 大値 の 「0.8」で あ る。 これ は、Foreman[22,23】らに よる計 算機 実験 や 、Russelや
Brown[18]などに よっ て提案 され て い る母 材 と障 害物 との剛性 率 を考 慮 したRusse1-Brown
モ デル 、またBaconら[17,22]によるMD計 算機 シ ミュ レー シ ョンな どにお いて 障害物 の不 規
則 分布 を考 慮 した場 合、障 害物 強度 の値 が 「1」だ とせ ん断応力 の過 大評 価 に なっ て しま うた
め 「0.8」だ と考 え られ て い る。 しか しなが ら、本 実験 にお け る平均 値 は障 害物 強度 の値 が
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「0.8」より小 さい値であった。本実験では臨界せん断応力 を直接求 めてい るわけではないが、
キャビティサイズが増加するに伴い、同一すべ り面上でのカ ッティング機構による障害物
強度の値が増加 していることか ら、線張カモデルな どの古典的理論にお けるキャビテ ィ(ボ
イ ド、バブル)の障害物強度が 「1」で固定 されるとい う知見よ りかは、OsetskyらのMD計
算機 シ ミュ レー ション[4]などにて報告 されているボイ ドサイズによ り臨界せん断応力が変
化するとい う知見が、本実験 により得 られた知見をサポー トす る形 となった。
本実験 にお ける観察結果では、運動転位 がキャビテ ィと反応す る際に交差すべ りなどの
複雑 な挙動が示 され、Foreman[22,23]らによって提案 されている線 張力モデルによる障害物
強度 と臨界せん断応力の関係式である式(2-11)より、具体的にキャビティ発生に伴 う硬化量
を求めることができなかった。 しか しなが ら、運動転位 とキャビテ ィとの相互作用 におい
てカ ッテ ィング機構 による障害物強度 と交差すべ りのサイズ依存性を確認す ることができ
た。Singh[24】らによるA1-Cu合金 中におけるらせ ん転位 と析 出物の相互作用のMD計 算機
シ ミュレーシ ョンでは、障害物 による材料の硬化量 は運動転位 が交差すべ りを起こ し障害
物 を避 けることで、同一すべ り面 にてカ ッティング機構 を起 こす場合 よ り減少する と報告
されている。従って材料 の硬化 は、主にカ ッテ ィング機構が起 きているときに起こってい
る と考え られ る。またカ ッテ ィング機構 と交差すべ りを起 こす場合の両方を含 めた場合 の
障害物強度においては、障害物サイズの増加 に伴い交差すべ りの割合 も増加 しているため、
障害物強度にはサイズ依存性は見 られ ない と考 えられ、交差すべ りの増大は材料硬化にほ
とん ど影響 を及ぼ さない と考 えられる。
また本実験では、障害物強度 、交差すべ りのサイズ依存性 を確認す ることができた。今
後 は障害物間隔な どのパラメータを取得 し、定量的に降伏応力 な どの機械 的性質 との関係
性 について調べていく必要があるもの と思われ る。
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4.5結 論
本実験では、核融合炉のブランケッ ト候補材 などのBCC金 属において照射硬化因子の一
つであると考え られているキャビテ ィ(ボイ ド、ヘ リウムバブル)を発生させ るため、BCC
金属である純バナジウムにヘ リウムイオンを照射 した試料を作製 した。作製 した試料につ
いては、TEM内 引張 『その場』観察法による評価 を行い、キャビテ ィと運動転位 との相互
作用機構の定量的解析を試 みた。
全体的な運動転位 の挙動 として、TEM内 引張 『その場』観察の結果か ら以下のよ うな知見
を得た。
・運動転位の障害物であるキャビティ との相互作用 においては、同一すべ り面においてカ
ッテ ィング機構 を起 こし、1次元的に 自由飛行運動 しているものやジ ョグを発生 し、上昇運
動や交差すべ りや二重交差すべ りを起 こし別のすべ り面をすべ るな ど、3次元的に自由飛行
運動 しているものが確認 された。
・観察 された運動転位 とキャビティとの相互作用においては、 らせん転位 における相互作
用のみが観察 された。 これは本実験条件である室温付近 においては、変形が らせん転位 の
運動に律速 され ると考察できる。
・カ ッティング機構時における障害物強度 のサイズ依存性が確認 され、また障害物強度 の
増加 に伴い交差すべ りや二重交差すべ りの割合 も増加が認め られた。
TEM内 引張 『その場』観察法 により得 られた、転位の運動挙動や障害物強度 を用いて、以
下の知見を得た。
・障害物強度はキャビテ ィの中心位置が一番高く、中心位置か ら上下の位置へ離れ るほ ど
減少 し、キャビテ ィと反応す る際、容易に反応できることが示唆 され る。
・本実験において得 られた同一すべ り面上でのカ ッテ ィング機構 による障害物強度 αの値
は、0.8より小 さい値であ り、障害物サイズに対す る依存性 を示 した。これは計算機 シミュ
レーシ ョンな どにて報告 されている障害物サイズによ り、臨界せん断応力が変化す るとい
う知見 と一致 していることより、本実験によ り計算機 シ ミュレーシ ョンによる報告 内容 が
妥 当であることが明らか となった。
・運動転位 とキャビテ ィとの反応では、運動転位 が障害物の 中心位 置でカ ッテ ィング機構
を起 こす よ り、キャ ビティの抵抗力が少ない中心位置 より上下の位 置にジ ョグを発生 して
移動 しよ うとす るため、交差すべ りや二重交差すべ りの割合が増加す ることが示 された。
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第5章TEM内 引張 『その場』観察から得られた障害物強度の位置づけ
5.1は じめに
本研究では、V-4Cr4Ti合金にて発生 したTi(OCN)析出物 と運動転位 との相互作用 にお
いて、障害物強度がo.30～o.41(第3章)と求め られた。 しか しなが ら、Ti(ocN)析出物は
FCC構造であるため[1]、非整合析 出物 とな り障害物強度 は最大値 である「0.8」になると報告
されている[2,3】。従 って、本章では、障害物強度の値か らTi(OCN)析出物における運動転位
との相互作用形態についての検討 を行 うことに した。また本研究では、Ti(OCN)析出物以外
に運動転位 とキャビティにおける相互作用か ら、障害物強度が0.56～0.71(第4章)と求 めら
れた。本章では、これ らのTEM内 引張 『その場』観察法から得 られた障害物強度の位置づ
け、ならびに工学的意義や今後の課題な どについても検討を行 うことにした。
5.2Ti(OCN)析出物における運動転位 との相互作用形態の検討
障害物強度 とは、材料 中に発生 した析出物な どの障害物が どれ ぐらい材料硬化に寄与す
るかを表 しているパ ラメータであ り、照射材な どにおける強度評価な どの物性評価 を行 う
際に参考 となるパラメー タである。V-4Cr4Ti合金 にお けるTi(OCN)析出物では、先行研
究[4,5,6]において、析出物サイズや体積数密度、降伏応力な どか ら、式(3-11)を元に算 出され
た障害物強度αは「0.2～0.5」と報告 されている。
また本実験において も、第3章 にて、4、5nmサイズのTi(OCN)析出物 にて障害物強度
が0.3～0.4と求 められ、先行研究 にて報告 されてい る障害物強度の値 と良い一致を示 した。
しか しなが ら、既 に5.1節 にて述べたが、Ti(ocN)析出物はFcc構 造である[1]と報告 さ
れてお り、母相のバナジウム合金のBCC構 造 とは異 なるため非整合析 出物 となる。非整合
析出物の場合においては、運動転位 との相互作用はオ ロワン機構 を起こす と考 えられてお
り[7】、オ ロワン機構 の場合には計算機 シ ミュレー ションなどによ り、障害物強度の最大値 で
ある「0.8」と報告 されている[2・3】。 しか しなが ら、本実験において求め られた障害物強度の値
は0.8よりも小 さい値 を示 し、またオ ロワン機構 も観察 されなかった。
従って本節では、以下の ような項 目を仮定 して、本実験にて得 られ た障害物強度の値 と
相互作用機構 についての考察 を行 うことに した。
①Ti(OCN)析出物は非整合析 出物であるが、運動転位 とTi(OCN)析出物の相互作用形態
は双方のすべ り系の関係(原子配列の差異)に関わ らず、オロワン機構 を起 こさずにカ ッティ
ング機構を起 こす。
② 運動転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用において、双方 のすべ り系(原子配列)の関係 に
よ り、整合析出物の場合に起 きるカ ッティング機構 と類似 した相互作用になる場合 がある
ため、オ ロワン機構 を起 こさなかった。
項 目①の考察 については、まず、整合析 出物 と非整合析出物の簡単な説 明か ら行 うこと
にす る。析 出物 には整合 ・非整合の状態が存在 し、整合析 出物の場合には図5.1(a)のように、
析出物 と母材 の原子配列が連続的で弾性的にひずんでいる状態で析出物が存在 してお り、
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また非整合析 出物の場合には、図5.1(b)のように析出物の原子配列 と母相の原子配列が異な
る不連続な状態で、析出物のまわ りに界面が発生 し、析 出物が存在 している状態のことを
示す。転位は母相 の原子配列 のズ レであるので、整合析 出物の場合には運動転位が析出物
内に侵入できるのに対 し、非整合析出物の場合 には、原子配列の違いか ら運動転位 が析 出
物内に侵入することができず、図5.2のよ うに転位が大き く張 り出 したオ ロワン機構 の状態
になると報告 されている[7]。しか しなが ら、本実験にお ける運動転位 とTi(OCN)析出物 と
の相互作用においては、オ ロワン機構は観察 されなかった。 また析出物のまわ りに界面が
存在 している以上、母材 と析 出物の原子配列が異なってい るため、運動転位が析出物に侵
入または通過 しよ うとす ると非常に大 きなエネルギーが必要 となる。このため図5.2のよう
に大きく張 り出 し、析出物をせん断す るよりかはオロワンループ と呼ばれ るループ状のも
のを残 して通過 したほ うがエネル ギー的に少なくて済むため、 この ような機構 を起こす と
されている[7】。従って、項 目① にて述べたような原子配列 が母材 と析出物 とで異なる非整合
な状態 において、運動転位 と析出物 との間でカ ッテ ィング機構を起 こす とい うことは考え
にくく、本実験 において障害物強度の値 が0.8より小 さい値であったのは、他の要因が影響
しているもの と考えられ る。
?
??
??
?????
図5.1原 子配 列 図{(a)母相 と析 出物 が整 合 で あ る場 合 、(b)非整 合 で あ る場合}[7]
で鉗
図5.2粒 子 が転位 に斥 力 を及 ぼす 場 合 の斥力 と線 張力 のつ り合 い[7]
(ここで τ'はせ ん断応力 、Tは 線 張 力 、bは バー ガー スベ ク トル 、dは 粒 子 直径)
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ま た項 目② にお いて考 察す る と、Ti(OCN)析出物 と運 動転位(母相)とでFcc構 造 やBcc
構 造 の原子 配列 の違 い は見 られ るが 、原子 配列 の違 い が あって もあ る特 定 のす べ り系 にお
いて は、双 方 のすべ り系(原子配 列)が同 じにな る ところが存在 す る と考 え られ る。そ の ある
特 定 のすべ り系(原子配 列)につ い て、図5.3のベ イ ンの格 子 対応 図 を元 に説 明 を行 うことに
す る。 図5.3(a)につ いて はFCC単 位 胞 の 中 にBCC単 位 胞 が存 在 して い る ときの 関係 図 を
表 してお り、また 図5.3(b)にはBCC単 位 胞 のみ を表 してい る図 を示 して い る。また 図5.3(a)
にはFCC構 造 にお け る指数 を、ま た図5.3(b)にはBCC構 造 にお け る指 数 を表 示 して い る。
FCC構 造 にお け るす べ り系 は{111}面、<110>方向で あ り、BCC構 造 にお けるすべ り系 は
{110}面、<111>方向で あ る。これ らのすべ り系 を考 慮す る と、図5.3(a)、(b)に示す よ うに 、
FCCに お け る(111)面とBCCに お け る(011)面が平行 で あ り、ま たFCCの[0-11]方向 とBCC
の[1-11]方向 も平行 であ る こ とが分 か る。 従 って 、FCCとBCCの 構 造 の違 い に関 わ らず 、
す べ り面 、すべ り方 向 が同 じ場合 、運 動転位 が接触 した とき に原 子 が 同 じ向き に移 動す る
こ とがで き る と考 え られ る。
こ こで母 相 で あるv-4cr-4Ti合金 とTi(ocN)析出物 との原 子 間距離 につ い て考察 を行 う
こ とにす る。TiOの原 子 問距 離 は0.42nmと報告 され てお り[8]、またV-4Cr4Ti合金 には純
バ ナ ジ ウムの原 子 問距離 で あ る0.30nm[9]を用 い る とす る と、図5.3に示 したBCCで の(011)
面 、[1-11]方向 とFCCで の(111)面、[0-11]方向 にお ける、すべ り系 で の原 子 間距 離 は図5.4
の よ うにな る。
[0-11]FCC
(111)FCC
1;L己"」力 圃{`刷セ由 由 乙帥 ・覗 唱 刷1:・:胞
(011)BCCl七,ゴ』」ニ1
〔トll脳ll5il}:照
図5.3ベ イ ンの格子 対応(FCC→BCCマ ル テ ンサイ ト変態 にお け る格子 対応)[10】
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図5.4BCC構 造 とFCC構 造 の 関係
ま たWatanabeら[1・11,12]による と、Ti(OCN)析出物 は 円板 状 析 出物 で あ り、BCCに お け
る{100}面に発 生す る と報告 され て い る。Ti(OCN)析出物 の 晶癖 面 もまたFukumotoら[4,13]
に よって 、Bccに お け る{100}面に発 生す る と報 告 され てい る。今 回の場 合 、Ti(ocN)析出
物 の 晶癖面 をBCCに お け る(100)面と仮 定 して、(100)面に沿 って板 状 に析 出物 が発 生 した
とす る と、すべ り系 がBccに お いて(011)面、[1-11]方向 にお ける運動 転位 とTi(ocN)析出
物 との関係 は 図5.5、図5.6のよ うにな る。 ここで、 図5.5にはBCCで の(011)面上 にお け
る関係 図 を、 また 図5.6にはBCCで の(001)面か ら見 た関係 図 を示す 。 図5.3～図5.6の指
数 と一 緒 に表示 してい る"BCC"や"FCC"に つ いて は、BCC構 造 、 また はFCC構 造 の
場 合 にお け る指数 を意 味 してい る。
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Ti析出 物
※ す べ り面(111)FCC、
す べ り方 向[0-11]FCCと仮 定
転 位 の 移 動 方 向
[11_1]BCCす べ り面
(011)BGG=(111)FCC
転位線の断面
図5.6相 互 作用 図{(001)BCC面か ら見 た 関係 図}
ま た図5.5と図5.6を原 子配 列 で表す と、それ ぞれ 図5.7(a)、(b)、また は図5.8(a)、(b)
の よ うにな る。 図5.7はBCCで の(011)面上 にお け る原 子配 列 図 を、図5.8にはBCCで の
(001)面か ら見 た原 子配 列 図 を示 してい る。 これ を見 る と、図5.7のよ うなBCCで の(011)
面 上 では 、バ ーガ ースベ ク トル(すべ り方 向)は一致 してい るが原 子配 列 には ズ レが生 じてお
り、 図5.8のよ うな(001)面か ら見 た関係 図 では 、バー ガー スベ ク トル 、原子 配列 の いずれ
も一致 してい る こ とが分 か る。
ま た先行研 究[14・15】にて、TiO2とV-4Cr-4Ti合金 のヤ ン グ率 は、それ ぞれ205(GPa)、
136(GPa)と報 告 され てお り、 これ らの ヤ ング率 の比較 を行 うとTiO2のほ うがV-4Cr-4Ti
合 金 よ り約1.5倍ほ ど高 い こ とが確 認 で き る。 しか しなが ら、Ti(OCN)析出物 は 円板 状析 出
物 で あ る と報告 され てお り[11・12]、また本 実験 におい て発 生 したTi(OCN)析出物 は 、4、5nm
サ イ ズ と微 小 なサイ ズ であ った た め、晶癖 面 か ら発 生す る板 状 の部 分 を考慮す る と、1nm
程 度 、 も しくは、 それ以 下 の長 さで あ る と考 え られ る。 従 って 、板状 部分 の長 さにお い て
は、原 子 間距離 の 関係 か ら析 出物 の原 子 が数個 程度 で構 成 され てい る と考 え られ 、運動 転
位 がTi(OCN)析出物 に接 触 した 際、母 相 と析 出物 の原子 配列 、 ヤ ング率 な どが異 な った と
して も、運 動転位 が析 出物 に接触 す る際 の衝突 エネ ル ギー な どで十 分 に数 個程 度 の
Ti(OCN)析出物 原 子 を動 かす だ けのカ はあ る と考 え られ る。従 って 、項 目② に示 した運動 転
位 との相互 作用 にお い て、整 合析 出物 との相互 作用 時 に見 られ るよ うなカ ッテ ィ ング機 構
に類 似 した相互 作用 が起 きる と考 える こ とが で き、オ ロワ ン機構 を起 こ さなか った もの と
考 え られ る。
ま た上記 議論 は主 にBCCに お け るす べ り系 を(011)面、[1-11]方向 と して話 を進 め てい る
が、本研 究 にお い て も第3章 にて説 明 した、試 料(1100℃×3hr)の条件(障害物 強度:α=0.41、
析 出物 サイ ズ:4nm)にて観察 され た運 動転 位 のすべ り系が(011)面、[1-11]方向 と、全 く同
じすべ り系 で あ った。従 っ て、上 記 、図5.5、図5.6にて示 した相 互 作用形 態 と同 じ相 互作
用 が起 きてい る と考 え られ 、そ の結果 、本 実験 にお い て もカ ッテ ィ ング機 構 と同様 の相 互
作 用 が起 きて い るた め、障 害物 強度 の値 が0.30～0.41になった と考 え られ る。
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図5.7(b)原子配列図{(011)BCC面上 にお ける関係図}
※転位線通過後
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Ti析出物の界面(赤線)
薫擁 置1
0000
0000000漣 攣 スベクトノ、
Ti析出物の晶癖面(青色)Ti析 出物の原子
図5.8(a)原子配列図{(001)BCC面か ら見た関係図}
※転位線通過前
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5.3TEM内 引張 『その場』観察法か ら得 られた障害物強度 の工学的意義、および、今
後の課題
前節の5.2節 では、運動転位 とTi(OCN)析出物において得 られた障害物強度の値 から、
相互作用形態についての考察 を行 った。そこで本節では、本研究において得 られた障害物
強度の工学的意義についての考察、お よび、今後の課題 について述べる。
本研究において得 られた障害物強度は、Ti(ocN)析出物ではo.30～o.41(第3章)、キャビ
テ ィでは、0.56～0.71(第4章)と求め られた。 また同サイズ(ニ4nm)のTi(OCN)析出物 とキ
ャビテ ィとを比較す ると、Ti(OCN)析出物では障害物強度の値はo.30であるのに対 し、キ
ャビテ ィの場合 には0.56とキャビティのほ うが大きい値 となった。 また交差すべ りの割合
について も比較 を行 ってみた ところ、運動転位 と4nmサイズのTi(OCN)析出物 との相互作
用では、塑性変形の初期の段階にて、明 らかに交差すべ りを起 こしてい るものが観察 され
ず、交差すべ りの割合は0%と なった。従 って、キャ ビティとの相互作用における交差すべ
りの割合は4.3.2節(3)項 にも示 した ように15%と、運動転位 とキャビテ ィとの相
互作用のみにおいて交差すべ りが確認 された。
ここで、Ti(OCN)析出物 とキャビティの性状の比較 をしてみると、Ti(OCN)析出物は非整
合析 出物であるのに対 し、キャ ビティの場合 は原子が存在 しない空洞状態である[7]。従って、
キャビティの場合には運動転位 が障害物内に侵入できるためカ ッテ ィング機構 を起こし、
剛性率 にて説明できるのに対 し、Ti(OCN)析出物 は非整合析出物なため基本的にはオ ロワン
機構 が起 こり、剛性率では説 明することができない[7]。しかしなが ら、5.2節 にて、運動
転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用ではカ ッテ ィング機構 と類似 した相互作用が起こって
いるかもしれない ことは既 に述べた。また、Ti(OCN)析出物 とキャ ビティの形状を比較 して
み るとTi(ocN)析出物は円板状[11・12】であるのに対 し、キャビティは球型(丸型)[16]と形状が
異な る。従って、障害物強度 の値 は対象 となる障害物の性状や形状な どが加味 され た値 で
あると考え られ る。しか しなが ら、Ti(OCN)析出物 と運動転位 との相互作用においては、確
実 にカッテ ィング機構 と類似 した相互作用 を起 こしているか どうかは、現段階でははっき
りとは分か らない。 この点については今後、追加調査等 を行 うな どして解 明をす る必要が
あると考え られ る。
またキャビティ(=4nm)と運動転位 との相互作用においては交差すべ りが確認 されたのに
対 し、Ti(OCN)析出物(=4nm)との相互作用では確認 されなかった。 これにっいては障害物
の原子配列等の差異以外に、母相である純バナジウムとV-4Cr-4Ti合金 との剛性率の差異
による影響 も考 えることができる。例 えば母相の剛性率の差異のみで考察す ると、剛性率
の高い材料のほ うが低い材料 に比べ、転位が運動す る際にエネル ギーが多 く必要になると
考 えられ、また全 く同じ障害物(例えば、整合析出物)が剛性率の異なる材料 中に発生 してい
ると仮定す ると、剛性率の低い材料のほ うが高い材料 よりも転位が動 きやすいため、転位
の張 り出 し角が鋭角 になることが考え られ、その結果、交差すべ りを起 こす確率が増加す
るものと考 えられ る。 しか しなが ら、本研究ではキャビテ ィやTi(OCN)析出物 などの異 な
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る性状の障害物 にお ける運動転位 との相互作用 を調べてお り、母相の剛性率の影響 につい
て具体的な調査 を行 うことができなかった。従 って、 この点についても今後、タングステ
ンな どの剛性率の高い材料 と、バナジウムなどの剛性率の低い材料 とで比較を行い、同 じ
性状の障害物である場合に剛性率が交差すべ りの割合な どに、 どの ように影響 を及 ぼす か
などを調べていく必要がある と考 えられる。
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5.4結 論
TEM内 引張 『その場』観察法から得 られた障害物強度の位置づ け、および、工学的意義
について検討 を行 った ところ、以下の知見を得た。
・運動転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用 においては、すべ り系の関係によ り、カ ッティ
ング機構 と類似 した相互作用 を起 こす場合が考 えられ る。
・障害物強度の値 は、対象 となる障害物の性状や形状な どが加味 された値であると考 えら
れ る。
また今後の課題 についても検討を行い、以下の結論 を得た。
・Ti(OCN)析出物 と運動転位 との相互作用 において、カッテ ィング機構 と類似 した相互作用
を起 こしているか どうかは現段階でははっき りとは分か らないため、追加調査 を行 う必要
がある。
・母相の剛性率の違いによ り交差すべ りな どの転位挙動が、 どのよ うに影響を受けるかを
調べてい く必要がある。
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第6章 総 括
本研究では、核融合炉のブランケ ッ ト候補材であ りBCC金 属でもあるバナジウム合金、
お よび、純バナジウムにおいて照射欠陥 と運動転位の相互作用が、巨視的な機械的性質 に
及ぼす影響 をTEM内 引張 『その場』観察法 を用い ることで、障害物強度 αにて定量的に評
価 し、運動転位 と障害物(析出物やキャビティ)の相互作用 メカニズムに関す る知見を得た。
v-4Cr-4Ti合金 による運動転位 と析出物 との相互作用 に関す る研究
BCC金属であるV-4Cr4Ti合金の室温における運動転位 のすべ り運動は、らせん転位 の
運動により律束 されていることが、直接観察によ り明 らか となった。 またTi(OCN)析出物
が分散 した試料でのTEM内 引張 『その場』観 察により得 られた析 出硬化による降伏応力の
増加分 と、ビッカース硬 さ試験による降伏応力の増加分 との比較 により、Foremanや
Markinらによって提案 されている計算式か ら、巨視的な機械的性質を定量的に精度良く説
明することが可能であることが分かった。Ti(OCN)析出物での障害物強度 αの値は、サイズ
が4nmの とき0.30、5nmのとき0.41と求められた。
また本研究において得 られたTEM内 引張 『その場』観察 による障害物強度 と、先行研究
によ り報告 されている降伏応力、体積数密度、析出物サイズを元 に、障害物強度の計算 を
行 ったところ、双方 にて良い一致が認 められた。
純バナ ジウムによる運動転位 とキャビティとの相互作用 に関する研究
BCC金属である純バナジウムの室温における運動転位 のすべ り運動 も、 らせん転位の運
動 により律束 されていることが直接観察によ り明 らか となった。また運動転位 の障害物 で
あるキャビティとの相互作用 においては、同一すべ り面においてカ ッテ ィング機構 を起こ
し、1次元的に自由飛行運動 しているものや、ジ ョグを発生 して上昇運動や交差すべ り・二
重交差すべ りを起 こし、別のすべ り面 をすべ るなどの3次 元的に自由飛行運動 しているも
のが確認 された。
運動転位 とキャビテ ィとの相互作用では、交差すべ りや二重交差すべ りの割合 が、障害
物サイズが、4nmのとき15%、6nmのとき21%、14nmのとき67%と、サイズ依存性 を
示 した。これ は運動転位が障害物の中心位置 でカ ッティング機構 を起 こす より、障害物の抵
抗力が少ない中心位置 より上下の位置 にジョグを発生 して移動 しよ うとするた め、交差す
べ りや二重交差すべ りの割合が増加す る と考え られ、 中心位置 か ら運動転位が離れ るほ ど
容易に相互作用 を起 こす可能性があることを示 した。
実験 において得 られた同一すべ り面上でのカ ッティング機構による障害物強度 αの値 は、
障害物サイズが、4nmのとき0.56、6nmのとき0.59、14nmのとき0.71と0.8より小 さ
い値 であり、サイズ依存性 を示 した。これは計算機シ ミュ レーシ ョンな どにて報告 されてい
る障害物サイズにより、臨界せん断応力が変化す る知見 と一致 していることより、本実験
によ り計算機 シ ミュレーシ ョンによる報告 内容が妥 当であることが明 らか となった。
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本実験では障害物強度 と交差すべ りの障害物サイズ依存性 を確認す ることがで きた。今
後は、降伏応力な どの機械 的性質 との関連性を調べ ることが必要であることを指摘 した。
TEM内 引張 『その場』観察か ら得 られた障害物強度の位置づ け
運動転位 とTi(OCN)析出物 との相互作用においては、すべ り系の関係によ り、カ ッテ ィ
ング機構 と類似 した相互作用 を起 こす場合が考 えられ、障害物強度の値は対象 となる障害
物の性状や形状な どが加味 された値である。
今後の課題 には、Ti(OCN)析出物 と運動転位 との相互作用 において、カッテ ィング機構 と
類似 した相互作用が起きているか どうかが明らかではないため、追加調査 を行 う必要があ
る。また交差すべ りな どの転位挙動が、剛性率に どのよ うに関係 しているかも明 らかではな
いため、 この点についても追加調査が必要である。
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